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ИЗВЕСТИЯ АКАДЕМИИ НАУК СССР 
Т. ХХИ, №5 СЕРИЯ ФИЗИЧЕСКАЯ 1959 


Г. 0. БАГДЫКЬЯНЦ и А. В. ШИШАЦКИЙ 


ОСОБЕННОСТИ ИЗОБРАЖЕНИЯ В РЕНТГЕНОВСКОМ ТЕНЕВОМ 
МИКРОСКОПЕ 


Для получения рентгеновских микроскопических снимков было пред- 
ложено несколько методов [1]. На практике осуществлены рентгенов- 
ские микроскопы, использующие метод теневой проекции от микроисточ- 
ника рентгеновых лучей. В данной статье рассмотрены некоторые особен- 
ности получения рентгеновского микроскопического изображения пре 
помощи рентгеновского теневого микроскопа ГОИ [2]. 


Увеличение 


Решающим фактором при определении необходимого минимального 
первичного увеличения является размер зерна фотоэмульсии. Размер 
зерен обычной фотоэмульсии — около 20. Полагая разрешающую силу 
невооруженного глаза в 200 №, можно найти, что для разрешения в 0,5 № 
при последующем десятикратном увеличении негатива минимальное пер- 
вичное увеличение должно бытьх 40. Верхний предел увеличения прин- 
ципиально неограничен. Однако не следует стремиться к излишне боль- 
шим рентгеновским увеличениям, так как это приводит к понижению 
плотности рентгеновского излучения в плоскости фотопленки и, следо- 
вательно, к возрастанию времени экспозиции. 

Качество рентгеновского микроскопического. изображения (разреше- 
ние, контраст) в сильной степени зависит от качества используемой фо- 
топленки (зернистости, контрастности, чувствительности к рентгенов- 
скому излучению) и от режима ее обработки. Рентгеновскую двухслой- 
ную пленку в рентгеновском теневом микроскопе использовать нельзя, 
так как при большом последующем увеличении будет сказываться раз- 
личная величина изображения на разных сторонах пленки, получающая- 
ся благодаря большому углу расхождения рентгеновского излучения. 

Для получения рентгеновских микроскопических снимков нами исполь: 
зуется мелкозернистая аэрофотопленка чувствительностью 1200 ед. ГОСТ. 
шириной 35мм, которая дает возможность получить. хорошее качеств‹ 
изображения при малом времени экспозиции (30—45 сек для биологиче. 
ского объекта, при рентгеновском увеличении Х 70). 


Контрастность и интенсивность рентгеновекого изображения 


Рентгеновы лучи обладают большой проникающей способностью. По 
этому весьма важно установить, будет ли рентгеновское изображение до 
статочно контрастным, чтобы можно было использовать выгоды высоко! 
разрешающей способности для различения мелких деталей. Если принят! 
наименьшую разность интенсивностей почернения фотопленки, при ко 
торой можно различать отдельные детали объекта, равной 1%, то объекте 
из углерода могут быть видны только в том случае, если они имеют тол 
щину не менее 30 и, из меди — 0,2 №, из золота —- 250 А (медное излуче 
ние — ^ = 1,54 А) [3]. 

Чтобы увеличить контрастность рентгеновского изображения, необхо 
димо использовать излучение с большей длиной волны. В нашем случае 
когда для получения рентгеновского изображения используется «бело 
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излучение», это вызывает необходимость уменьшения ускоряющего на- 
пряжения (для биологических объектов) до 7—10 КУ. При использова: 
нии более высоких ускоряющих напряжений мелкие детали биологиче: 
ских объектов могут быть видны только в том случае, если они содержат 
тяжелые элементы. Кроме того, усилить контрастность изображения 
можно подбором материала антикатода. Применение низких ускоряю- 
щих напряжений приводит к уменьшению интенсивности электронного 
пучка, к уменьшению коэффициента выхода рентгеновых лучей из ан- 
тикатода, к большему поглощению рентгеновского излучения в материале 
антикатода и воздухе, т. е., в конечном счете, к нежелательному увеличе- 
нию времени, экспозиции. Одним .из возможных способов повышения 
интенсивности рентгеновского излучения является увеличение плотности 
электронного тока на антикатоде за счет увеличения эмиссии катода. . 


| Плотность тока и тепловой баланс на антикатоде 


Условия теплового баланса на антикатоде, начиная с некоторого зна- 
чения плотности тока в электронном зонде, могут ограничить ее дальней- 
шее увеличение. Антикатод охлаждается со стороны, противоположной 
бомбардируемой электронами поверхности. Если радиус электронного 
зонда велик по сравнению с толщиной антикатода, но меньше радиуса 
последнего, то тепловой поток почти целиком направлен вдоль нормали 
эт передней к задней поверхности (осевой поток); если же радиус зонда 
гого же порядка, что и толщина антикатода, тепловой поток в направле- 
нии радиуса антикатода становится заметным и может, наконец, при даль- 
чейшем уменьшении радиуса зонда играть 
бльшую роль, чем осевой [4]. 

По подсчетам, плотность тока на анти- 
‹атоде в описываемом приборе 150 А см-?. 
Цля электронного зонда ф 0,1 в и золо- 
ото антикатода толщиной 0,1 №» предель- 
ая удельная плотность тока 5500 А см-?. 
Чсно, что условия теплового баланса не 
граничивают дальнейшее повышение плот- 
юсти тока на антикатоде. 


о о 
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Выбор материала антикатода 
Рис. 1. Пропускание ‘фентге: 
Выбор материала для антикатода опре- новых лучей различными плен 
еляется: а) эффективностью выхода рентге- ками при ускоряющем напря: 
овых лучей, 6) термическими свойствами ее кн т ее 
еталла, в) длиной волны в максимуме кри- И полон 
ой интенсивности излучения. На основании 
ервого условия требуется металл с высоким атомным номером, на осно- 
ании второго — металл с высокой теплопроводностью и температурой 
лавления. Хорошо удовлетворяют обоим условиям такие металлы, как 
олото, серебро, медь, вольфрам. Толщина антикатода выбирается из 
оображений минимума поглощения рентгеновых лучей в материале 
нтикатода (толщина должна быть не больше чем глубина проникновения 
лектронов данной энергии в материал антикатода). Механическая проч- 
ость антикатода должна быть достаточной, чтобы противостоять атмо- 
ферному давлению. В описываемом приборе в качестве антикатода исполь- 
уется золотая фольга толщиной —0,15 №. Для уменьшения прогиба фоль- 
и, уменьшения поверхности стенки, разделяющей вакуум от атмосферы, 
улучшения теплового режима антикатода фольга: накладывается на 
иафрагму диаметром 0,2 мм. Золотая фольга имеет поры диаметром около 
№. Для лучшей герметизации нами было применено дополнительное уплот- 
ение антикатода тонкой органической пленкой. Для выбора пленки 
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с максимальным пропусканием рентгеновых лучей нами исследовался 
ряд материалов. Пропускание рентгеновых лучей различными пленками 
показано на рис. 1. Наиболее подходящим материалом оказалась полиэти. 
леновая пленка толщиной 15 №. 


Возможные области применения рентгеновского микроскопа 


В последние годы рентгеновская микроскопия находит все больше. 
применение. Косслетт и Никсон показали возможность применения рент. 
геновского теневого микроскопа для изучения биологических объектов 
[5]. Мозли и Скотт использовали рентгеновский теневой микроскоп для 
получения стереоскопических снимков биологических срезов толщи: 
ной 5—40 в [6]. В сообщении фирмы Дженерал Электрик Компани 
(США) [7] говорится о возможности изучения при помощи рентгеновскоге 


Рис. 2. Снимки, полученные на рентгеновском микроскопе ГОИ: а — смесь порошко: 
А15Оз (светлые зерна) и Т10. (темные зерна). Увеличение Х 150, ускоряющее напряже 
ние 9.2 КУ, антикатод — золото, время экспозиции — 40 сек; 6 — бериллиевая бронза 
Толщина объекта 0,05 мм, ускоряющее напряжение 9,2 КУ, увеличениех 200, время экс 
позиции 6 мин. Видны крупные кристаллы меди,на границе кристаллов — бериллий 


теневого микроскопа внутреннего строения сплавов, сварных швов ме 
таллов, свойств красок, болезненных изменений в костях и зубной тка 
ни, повреждений стенок артерий и т. д. Ямагучи [8] использовал рент 
теновский теневой микроскоп для анализа смеси порошков из легки: 
и тяжелых металлов [8]. 

В заключение мы приводим несколько снимков, полученных на опыт 
ном образце рентгеновского теневого микроскопа ГОИ (рис. 2) и его основ 
ные параметры: диаметр электронного зонда 300 А, толщина сменны 
антикатодов 0,45 и, разрешающая сила 0,5 в, плотность тока в зонд 
150 А см-?, ускоряющее напряжение 10—20 КУ, первичное увеличени 
х50-= ж500, диаметр изображения 20 мм, диаметр поля зрени. 
0,4 -—0,04 мм, время экспозиции для биологических объектов 30—45 сек 
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Д. М. ЖУКОВСКАЯ и Ю. К. ИОФФЕ 


ИССЛЕДОВАНИЕ КОЭФФИЦИЕНТА ОСЛАБЛЕНИЯ МЯГКИХ 
РЕНТГЕНОВЫХ ЛУЧЕЙ В БЕРИЛЛИИ 


В настоящее время бериллий широко применяется как материал для 
выходных окон мягколучевых (до 60 КУ) рентгеновских трубок для тера- 
пии, просвечивания материалов, структурного и спектрального анализа, 
а также как материал для входных окон приемников мягкого рентгенов- 
ского излучения — счетчиков, ионизационных камер и т. д. 

Для учета ослабления мягких рентгеновых лучей в окнах рентгенов- 
ских трубок и приемников необходимо точно знать массовые коэффи- 
циенты ослабления №/р бериллия. Однако опубликованные разными авто- 
рами массовые коэффициенты ослабления бериллия довольно резко отли- 
чаются друг от друга. В табл. 1 приведены значения /р бериллия для 


Таблица 1 


Значения п/р бериллия для мягких рентгеновых лучей (2,3—0 А) 
(см? г-1) 


Молучение| 'л. (А) | 31 | [41 | [5] | [6] | аа 
Ко Сг | 2.285 | 338 м 4,6 4,53 |4,6 3,5 
Ка Ре | 1'937 | 305 т 824 13.06 13.02 | 200 
Ка Си | 1,54 160 3,9 5 0’93 
Ка Мо | 0’707 | 0'345 0.485 | 05 |033 10.33 |\ 0.32 


мягких рентгеновых лучей (от 2,3 до 0,7 А) по литературным данным; 
в последней графе этой таблицы указаны значения н/р, полученные в 
данной работе. 

В табл. 2 приведены данные о прохождении мягких рентге- 
новых лучей через бериллий различной толщины, подсчитанные по фор- 
муле 


9, 


Как видно из табл. 2, разница в процентах прохождения мягкого рент- 
+ новского излучения через бериллий, по данным различных авторов, 
может достигать 30% при толщине бериллия 0,9 мм. Большинство иссле- 
 дователей предполагает наиболее вероятными данные Аллена, опубли- 
кованные в начале тридцатых годов [1—3], а причину расхождения при- 
‚водимых значений объясняют присутствием в исследуемом бериллии не- 
большого количества примеси более тяжелых элементов; так, например, 
‚ содержание в бериллии примесей железа в количестве 0, 5 % увеличивает 
коэффициент ослабления лучей К, Си () =1,54 А) в два раза. 

Нами были проведены измерения |/р бериллия для характеристиче- 
ских излучений К. Сг(^ =2,285 А), К. Ее (^ =1,937 А), К. Си (). =1,54 А) 
и К.Мо (> = 0,10 А). Исследованию был подвергнут отечественный 
’ промышленный вакуумно-плотный бериллий, спрессованный в диски тол- 
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Таблица 2 


Значения прохождения 1/10 мягких рентгеновых лучей через бериллий 
различной толщины (%) 


Излучение| х, мм [1—3] | [4] [5] | [6] | [7] а 
0,3 а = 77,5 775] 7.5 |" 
Ко Сг 0,5 С В 65,0 65 65 72 
0,8 -* = 50 50 50 60 
0,9 ыы ва 46 46 46 56 
0,3 83,5 а 83,5 84 83,5 | 89 
К» Ее 0,5 74 —- 74 75 74 82 
0,8 61,5 = 61,5 63 62 73,5 
0,9 58 ыы 58 60 58,5 | 72 
К.С 0,3 93 80,5 93 94,5 | 92 94,5 
а 0,5 88 69,5 88 86 86,5 | 91 
0,8 82 55,5 82 78,5 | 80 87,5 
0,9 80 51,5 80 76,5 | 77,5 | 85,5 
: 0,3 98,5 97,5 98,5 98 98 98 
ми 97 955 97 96,5 | 97 97 
0,8 95,5 93,0 95,5 94,5 | 95 95 
0,9 95 92,0 95 94 94,5 | 94,5 


шиной 0,3; 0,5; 0,8 и 0,9 мм и диаметром около 10 мм. Исследовались по 
два диска каждой толщины. Удельный вес бериллия (среднее значение), 
измеренный при помощи торзионных весов, оказался равным 1,85 
50,022 г см-3, что совпадает с опубликованными ранее данными [8]. 


о. Не И Л 7 

| 

р 

Рис. 1. Схема экспериментальной установки: 
| 9 1 — измерительная аппаратура, 2? — счетчик 
ве УХ Гейгера, 3 — щели горизонтальные, 4 — щели 


геновская трубка,7 — счетчик сцинтилляцион- 


} 
| 
| 
} 
| 
! 
| 
1 
25% вертикальные, 5 — монокристаллы, 6 — рент- 
1 
ный, 8— измеритель скорости счета «Тюльпан» 
еж 
} 


Основная серия измерений ослабления рентгеновых лучей производи- 
лась на однокристальном спектрометре при помощи счетчика Гейгера и 
сцинтилляционного счетчика. Контрольные замеры на двухкристальном 
спектрометре подтвердили полученные результаты. Кроме того, для про- 
верки правильности примененной методики были проведены контрольные 
измерения ослабления рентгеновых лучей указанных длин волн алюми- 
нием, коэффициенты ослабления которого, измеренные разными исследо- 
вателями, хорошо совпадают. 

Измерения проводились на рентгеновской установке для структурного 
анализа с ионизационной регистрацией типа УРС-50И. Ко второму 
окну рентгеновской трубки был приспособлен кристалл-монохроматор, 
монохроматическое излучение от которого направлялось в сцинтилля- 
ционный счетчик. Схематическое изображение экспериментальной уста- 
човки показано на рис. 1. 

При измерениях Го и / счетчиком Гейгера вводилась поправка на про- 
счеты в счетчике. Измерения со сцинтилляционным счетчиком произво- 
дились только для К„Сги Ге. Массовый коэффициент ослабления вычис- 
лялся по формуле | 
_ №Г/Ю 
а: 


Ш/б 


Ы 

й 
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Таблица 3 


Значения ///о для бериллия, полученные в различных измерениях 
р. 


, Счетчики Счетчики 
Излу- м не Среднее т: Г за беднее 
чение |’ ММ | Гейге- ВАОВ значение в - Гейгера о значение 
ра ный ный 
0331,5 82 82 0,3 94 ‚5 -— 94,5 
> 0,9172 69 71 05 91 — 91 
Ка СЕ | 0'3 | 60 58 59 Ко М 0’8, || 37.5 ‚Е 87,5 
955,5 92) 55.0 0.9 РО -- 85,5 
0,3.| 89 91 90 0,3 98 — 98 
05) 482 82 82 бэ 97 —_ 97 
В 108 |735 73 73,5 || = № | 073 | 95 р 95 
72. 71 Ио 0,9 94,5 — 94,5 


Рентгеновские трубки с хромовым и железным зеркалами анодов при 
всех измерениях работали в режиме 8 КУ, 2 шА, с медным —12 КУ, 2 шА 
и с молибденовым 25 КУ, 2щА. Таким образом, напряжение на рентге- 
новской трубке превышало соответствующее напряжение возбуждения 
характеристического излучения не более чем на 20-25%. Такой режим 
работы трубок обеспечил положе- 
ние, при котором фон рассеянных Таблица 4 
рентгеновых лучей в районе от- 
раженной К„-линии соответству- 
ющего излучения был менее 1 %. 


Значения (/о бериллия, рассчитанные 
по данным табл. 3 


Результаты проведенных изме- | Счетчики 
рений сведены в табл. 3 иди на  Излу- ИН У 
рис. р чение Гейгера ляцион- значение 
Контрольные измерения |/)› ыы. 
алюминия на излучениях К. Сг, Ке КаСг | 3,540,2 |3,6=0,2 | 3,5+0,2 
и Са были проведены с алюминие- Ки\е |2 0,2 20,2 2=0,2 
вой фольгой толщиной 20 в. Тол-  КхСа | 0,93= 0,1 0,93= 0,1 
ф к Я КаМо| 032 0’03 0’32-= 0’03 


щина фольги при измерениях на 
излучении К. Мо была равна 40 
и 80 №. Кроме того, для проверки совпадения значений /р алюминия 
при различных толщинах были взяты образцы толщиной 10, 20, 30, 40 и 
50 н и измерены на излучении К». Ре на обоих типах счетчиков. Разброс 
величин |/о алюминия для указанных 
А у ый 6 дир? г"! толшин для каждого типа счетчика не 
И превышал +5 %, а разница между сред- 
ними значениями и/о для обоих типов 
счетчиков не превышала 2%. 
9 В табл. 5 приведены значения (#/р алю- 
2 


миния, опубликованные в литературе и 
полученные в настоящей работе. Как вид- 
но из таблицы, совпадение результатов 


о 
/ 
вполне удовлетворительное. Это сравнение 
В т правильность при- 
мененной методики исследования. 
Рис. 2. Зависимость 1/Ло и м/о Спустя два года после проведения 
Ве от ^ основной серии измерений, были проведе- 


на еще одна серия измерений рь/р Ве на 

излучениях А„Сг, Ее и Си, причем были взяты два образца отечествен- 

ного промышленного вакуумно-плотного бериллия толщиной 0,72 и 

`0,83 мм и один образец —бериллиевое окно толщиной 0,8 мм из рент- 

геновской трубки для структурного анализа фирмы МасШеш (США). 

Перед измерениями поверхность окна зачищалась. Результаты этой серии 
измерений представлены в табл. 6 
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Таблица 5 Таблица 6 
Значения и/о алюминия Значения п/р бериллия 
Излучение| [9] | [4] | [2] | (101 | [5] | ааа ПУ |012 мы |2==0,83 мм | Зы 
Ка Сг |144] — |150 | — | 149| 148 
Ка Ее | 97| — [94,096,6]928| 97 Ка Ст | `3,2 Е 
Ка См | 50148,5148,5148,5| 48,5| 48 Ка Ее 2 1,95 4,05 
Ко Мо | —| — | — [5,35] 5,3| 6,2 Ко Си 1,05 0,97 26 


Как видно из таблицы, в/р отечественного бериллия в 2--2,5 раза 
меньше, чем зарубежного. 

Проведенная работа позволяет сделать следующие выводы: 

1. Полученные в настоящей работе значения |№/р бериллия для мягких 
рентгеновых лучей с энергией 5 -: 10 Кеу (2,3 -- 1,5 А) отличаются от опуб- 
ликованных ранее примерно в 1,5 раза. 

2. Хорошее совпадение результатов измерения на одинарном и двой- 
ном кристалл-спектрометрах; на счетчике Гейгера и сцинтилляционном 
счетчике; совпадение значений №/р алюмвния, опубликованных ранее и 
полученных в настоящей работе; сравнительные измерения на отечест- 
венном и зарубежном бериллии — все это подтверждает правильность 
полученных результатов. 

3. Опубликованные в литературе значения /р бериллия для мягких 
рентгеновых лучей, значительно отличающиеся друг от друга, являются 
завышенными вследствие недостаточной чистоты бериллия, употребляв- 
шегося в экспериментах. 

Этот вывод подкрепляется также тем, что значения 1№/р бериллия для 
излучения К. Мо, наиболее жесткого из исследованных излучений, доволь- 
но хорошо совпадают друг с другом у всех авторов и с результатами на- 
стоящей работы. 

4. Выходные окна отечественных промышленных рентгеновских тру- 
бок из бериллия толщиной 0,7-—0,8 мм эквивалентны по поглощению 
лучей в области 5--—10 Кеу бериллиевым окнам зарубежных тоубок тол. 
щиной 0,4-0,5 мм, Е 

5. Отечественный промышленный вакуумно-плотный бериллий имеет 
высокую степень чистоты, более высокую, чем бериллий, выпускаемый 
за рубежом. 

Авторы выражают благодарность М. М. Уманскому, Е. М. Фридман 
и Г. М. Николаенко за помощь в работе и ряд ценных советов. 
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Б. М. РОВИНСКИЙ, В. Г. ЛЮТЦАУ и А. И. АВДЕЕНКО 
РЕНТГЕНОВСКАЯ. ТЕНЕВАЯ МИКРОСКОПИЯ 


Рентгеновская микроскопия стала успешно развиваться и достигла 
серьезных результатов лишь за последнее десятилетие. Обусловлено это. 
в значительной мере тем, что показатель преломления рентгеновых лучей 
всех известных веществ весьма близок к единице. Из-за этого не уда- 
лось изготовить в достаточной мере короткофокусные линзы, необходи- 
мые для создания рентгеновского микроскопа, по принципу действия 
подобного оптическому; не удалось также осуществить рентгеновский 
микроскоп, в котором роль линз выполняли бы зонные пластинки *. 
Более успешными и перспективными оказались другие методы получе- 
ния увеличенного рентгеновского изображения. Один из них заключается 
в создании отражательного микроскопа, в котором используется полное 
внешнее отражение и фокусирование рентгеновых лучей зеркальными по- 
верхностями сложной формы либо отражение от определенным образом 
выбранных кристаллографических плоскостей и фокусирование лучей 
изогнутыми кристаллами. Другой метод состоит в получении увеличен- 
ного теневого изображения просвечиваемого объема. В настоящей статье 
излагаются некоторые результаты, полученные вторым методом. 


Способы получения рентгеновского теневого изображения 


Рентгеновское теневое изображение получается в настоящее время 
четырьмя способами, схематически изображенными на рис. 1. По спосо- 
бу, называемому контактной микрорентгенографией [1—3] (рис. 1,4), изоб- 
ражение получается просвечиванием объекта, находящегося в хорошем 
контакте с фотопластинкой. Изображение на фотопластинке в натураль- 
ную величину затем увеличивается или просматривается под микроскопом. 
Способ этот прост, но для достижения хороших изображений необходимо 
применять острофокусные трубки с соответственно подобранным и хоро- 
шо отфильтрованным или очень мягким излучением; он требует также 
длительных экспозиций на мелкозернистых фотографических пластинках 
и соответствующей их обработки [3]. Разрешение, получаемое на хороших 
мелкозернистых пластинках, по-видимому, не превосходит 1 №. .Разре- 
шающая способность контактной микрорентгенографии ограничивается, 
с одной стороны, качеством фотографической эмульсии и несовершенством 
контакта, вследствие которого полностью не устраняется явление дифрак- 
ции; с другой стороны, предельное разрешение контактного метода опре- 
деляется разрешающей способностью светового микроскопа (— 0,25 |) 
или увеличительного устройства. 

Более удачным, хотя и более сложным, способом получения увеличен- 
ного теневого изображения является способ, при котором используется 
«точечный» источник рентгеновых лучей. На рис. 1 (6 и в) представлены 
в схематическом виде два типа устройств для получения теневого изоб- 
ражения. В устройстве (рис. 1,6), сконструированном Косслеттом и Ник- 
соном, электроны, испускаемые раскаленной нитью (катод), фокусируют- 
ся двумя электромагнитными линзами на мишени—аноде [4,5]. Получаемый 
пучок электронов весьма малого сечения возбуждает в очень тонком 


^ Зонные пластинки для рентгеновых лучей пытался изготовить в Московском 
тосударственном университете более двадцати лет назад В. А. Корчагин. 
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полупрозрачном аноде (из вольфрама, золота, серебра, меди) мягкие 
рентгеновы лучи. На пути лучей, выпускаемых в воздух или в вакуум- 
ную камеру, помещаются просвечиваемый образец и фотопластинка, на 
которую проектируется рентгеновское теневое изображение. К недостат- 
кам метода следует отнести то, что вместе с рентгеновыми лучами на фо- 
топластинку попадают электроны, засвечивающие и портящие изобра- 
жение. 

Для уменьшения экспозиции изображение проектируется не на опти- 
‚мальном расстоянии фотопластинки от анода, а на более близком. Пре- 


Ч 


ах 


< 


4 


Рис. 1. Принципиальные схемы способов получения рентгеновского теневого изображе- 
ния: а — метод контактной микрорентгенографии, б — схема Косслетта и Никсона 
[4], в — микропроектор игольчатого типа [6, 7], г — метод камеры-обскуры [8]; 
1 — ограничительная диафрагма, 2 — образец, 3 — анод, 4 — пленка, 5 — электро- 
магнитные линзы, 6 — катод, 7 — электростатическая линза, $ — диафрагма 


‚дельное же оптимальное увеличение (до х 2000) достигается последующим 
фотографическим увеличением. Разрешающая способность теневого мик- 
роскопа Косслетта и Никсона (последней модели) достигает 0,1—0,2 № 
[5]. Экспозиция невелика: 5—30 мин; она зависит от просвечиваемого 
вещества и толщины образца. Съемки производятся при напряжениях 
8—10 КУ. 

В разработанном нами устройстве [6, 7], представленном в схемати- 
ческом виде на рис. 1, в, используется другой конструктивный принцип 
получения «точечного» источника рентгеновых лучей. Фокусирование 
‘электронов, испускаемых раскаленной нитью — катодом, осуществляет- 
ся электростатически и путем направления электронного пучка на край 
весьма остро заточенной электролитическим способом иглы — анода. Ра- 
диус острия иглы может быть легко доведен до 0,01 №. Однако электроны 
попадают не только на острие иглы, но также на ее боковую коническую 
поверхность, прилегающую к острию. Величина последней определяется 
фокусирующим устройством — формой и размерами диафрагмы, формой 
и диаметром катода (катодной петли) и, в очень большой степени, — 
центровкой острия иглы — анода, фокусирующей диафрагмы и катодной 
петли. Встречное направление рентгеновых лучей и электронного пучка 
‘обеспечивает сохранность выходного окна, расположенного на очень 
‘близком расстоянии от катода, и чистоту рентгеновского изображения. 
Лучи выпускаются в воздух или в вакуумную камеру, в которой уста- 
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навливаются образец и фотографическая пластинка; на которой проек- 
тируется теневое изображение. В описанном ранее микропроекторе [6, 7] 
удалось достигнуть разрешения около 0,6 в. Съемки производились 
в вакууме или в воздухе при напряжениях 6—10 КУ. 

Рентгеновское теневое изображение легко получается, как известно, 
в простейшем оптическом приборе — в камере-обскуре, теория которой 
была разработана еще Кеплером. Для получения камеры-обскуры боль- 
шого разрешения нами была изготовлена камера-обскура с диаметром 
отверстия около 0,5 и [8]. На этой камере, схема которой представлена 
на рис. 1,г, авторами были получены хорошие рентгеновские теневые 
изображения с высоким разрешением (менее 1 (и). Дальнейшего усовер- 
итенствования и применения метод получения увеличенного теневого изоб- 
ражения при помощи камеры-обскуры, однако, еще не получил вслед- 
ствие малой светосилы прибора. Последующая работа в этом направле- 
нии связана с подбором соответствующего источника рентгеновых лучей. 

Как рентгеновский микроскоп Косслетта и Никсона, так и рентге- 
новский микропроектор авторов настоящей статьи обладают хорошей 
светосилой. Вследствие особо благоприятных условий отвода тепла удель- 
ная нагрузка на аноде достигает в них около 100 К\У мм -?*, при анодном 
токе — всего лишь в 1—5 БА. 

Разработка рентгеновского микроскопа теневого типа была начата в 
Кевендишской лаборатории Кембриджского университета Косслеттом и 
Никсоном в 1947—1948 гг. [9]. В СССР работа в этом направлении была 
начата независимо авторами статьи в ИМАШАН СССР в 1952—1953 гг. 
В настоящее время работа по конструированию рентгеновских микроско- 
пов теневого и отражательного типов проводится в лабораториях ряда 
стран [40]. Однако созданные лабораторные модели микроскопов явля- 
ются пока единичными опытными образцами. Первые промышленные об- 
разцы теневых микроскопов выпущены в США в конпе 1958 г. 

Предельное разрешение, которое можно получить теневым методом, 
оценивается Косслеттом в 70—100 А [11]. При этом следует иметь в виду, 
что предельное увеличение, получаемое в рентгеновском микроскопе, 
определяется контрастностью изображения, повышение которого свя- 
зано с понижением рабочего напряжения. Указанная предельная разре- 
шающая способность не достигнута еще ни в одной из конструкций рент- 
геновского микроскопа, и поэтому для его усовершенствования необхо- 
димо приложить еще много усилий. 

Немаловажное значение для развития рентгеновской теневой микро- 
скопии имеет оценка ее возможностей и установление ее специфики. 
Рентгеновский теневой микроскоп и в дальнейшем не достигнет, по-ви- 
димому, разрешающей способности электронного микроскопа. Что же 
касается оптического микроскопа, то уже в настоящее время имеющиеся 
лабораторные модели рентгеновского теневого микроскопа достигли и 
даже несколько превышают его разретающую способность. Поэтому су- 
щественно важным является проведение работ, позволяющих качествен- 
но сравнить рентгеновское теневое изображение с результатами, получае- 
мыми методами световой микроскопии. Это позволит установить области 
рационального применения рентгеновской микроскопической техники. 


Новая модель рентгеновского микропроектора 


Описываемая ниже новая модель рентгеновского теневого микроскопа 
в конструктивном отношении представляет собою микропроектор иголь- 
чатого типа [6, 7], принципиальная схема которого представлена на 
рис. 1, в. 

Длительность работы микропроектора после юстировки определяется 
вакуумом, который тем выше и лучше сохраняется, чем меньше в нем 
вакуумных уплотнений. В ранее описанном микропроекторе [6, 7] доволь- 
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но много вакуумных уплотнений — в этом одна из причин, приведших 
к его переконструированию; другая, более важная причина была связана 
с необходимостью улучшения условий юстировки основных элементов: 
микропроектора, определяющих величину фокуса и, следовательно, раз- 
решающую способность микропроектора. Наконец, третья причина, при- 
ведшая к переконструированию микропроектора, была связана с необ- 
ходимостью уменьшения чувствительности его к сотрясениям, размываю- 
щим рентгеновское изображение. 

Ход лучей в новом микропроекторе вертикальный. Сконструирован 
микропроектор так, что содержит одно единственное вакуумное уплотне- 
ние. Проектирующее устройство, представляю- 
щее отдельный узел, изображено в разрезе на. 
рис. 2. В корпус 1, изготовленный из тефлона, 
вставлен держатель анода 2 с иглой 3. Тремя 
боковыми винтами 4 и подающим винтом 6 анод 
точно центрируется и подается на требуемую. 


д 


Рис. 2/Проектирующее устройство новой модели рент- 

геновского игольчатого микропроектора: 1 — корпус из. 

тефлона, 2 — держатель анода, 3 — игла, 4 — боковые. 

винты, 6 — подающий винт, 6 — фокусирующая диа- 

фрагма, 7 — нить накала — катод, $— накидная гай- 

ка, 9 — подающие винты, 10 — держатель образца, 11— 
выводы тока накала 


высоту. Установка и\Тцентрировка . иглы-анода, фокусирующей " диафраг- 
мы б и нити накала-катода в виде кольцевой петли 7 осуществляется 
под микроскопом. Для этого корпус 1 с вмонтированными деталями», 
т. е. весь представленный на рис. 2 узел, устанавливается в специаль- 
ном держателе на столике микроскопа. При помощи накидной гайки 8 
и трех подающих винтов 9 катод центрируется и устанавливается на 
требуемом расстоянии от фокусирующей диафрагмы. Просвечиваемый 
образец укладывается в держатель 10. Высокое напряжение подается 
к аноду, а ток накала к выводам 11, один из которых заземлен. Проекти- 
рующее устройство, представленное на рис. 2, после юстировки перено- 
сится со столика микроскопа в микропроектор. 

Для съемок в воздухе предусмотрено устройство в виде укороченного 
накидного колпака с целлофановым окном для выпуска лучей и отдельный 
держатель с кассетой. Укороченный колпак с целлофановым окном пог- 
воляет также проверять правильность центровки основных элементов 
микропроектора и иглы-анода в рабочем состоянии. Для этого на колпак 
насаживается специальный штатив с микроскопом. 

Разрешающая способность микропроектора определяется, как уже 
указывалось выше, не только степенью заточки иглы-анода, но также 
точностью центровки и размерами и формой фокусирующего устройства 
и катодной петли. Опытным путем было установлено, что при расстоянии 
от острия до диафрагмы, равном 0,2 мм, наилучшая фокусировка дости- 
гается при диаметре фокусирующей диафрагмы 0,1 мм и диаметре 
кольцевой петли-катода 0,15 мм, свернутой из вольфрамовой проволоки 
ф 0,023 мм и помещенной на расстоянии 0,2 мм от диафрагмы. 

Образец укладывается в микропроекторе на расстоянии не ближе 0,2 мм 
от катода; тогда общее расстояние от образца до анода достигает около 
0,6 мм. При наибольшем расстоянии от фотопленки до анода, равном око- 
ло 400 мм, получаем максимальное прямое увеличение около х 650. По- 
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лученное рентгеновское теневое изображение может быть увеличено за- 
тем фотографическим путем до оптимальной величины — Х2000. 

Разрешающая способность микропроектора, определяемая величиной 
эффективного сечения источника рентгеновых лучей, оценивалась нами по 
микрофотографиям сетки и по результатам выявления деталей на микро- 
‘фотографиях различных объектов. 

Хороший вакуум достигается в новой модели микропроектора через 
5—30 мин после подключения вакуумной системы. Съемки могут произво- 
диться при напряжениях от 1 до 15 КУ и силе тока 1—5 нА. Аноды-иглы 
изготовляются нами из вольфрама, молибдена, железа, никеля. кобальта 
и хрома. 

На рис. 3 представлена рентгеновская микрофотография сетки при 
прямом увеличении Х400 и общем увеличении х2000. Толщина ребра 


а 6 


Рис. 3. Рентгеновская микрофотография сетки: а — прямое уве- 
личение Х400, б —общее увеличение Х 2000. Излучение от У\ ано- 
да, напряжение 6 КУ, сила тока 2 мА, экспозиция 5 мин 


сетки 5 в, размер ячейки — 50 в. Эта сетка довольно груба и не позво- 
ляет оценить с требуемой точностью получаемое на микрофотографиях 
разрешение. По микрофотографии, представленной на рис. 3, разрешаю- 
щую способность микропроектора можно оценить примерно в 0,5 1; в 
других случаях ее удается оценить примерно в 0,2 в. 


Некоторые примеры практического использования рентгеновской 
микроскопической техники 


Наиболее полное представление об областях рационального применения 
рентгеновской микроскопической техники может быть получено лишь по 
результатам исследований, выполненных с ее помощью. Такие исследова- 
ния нами проводятся, и первые результаты уже получены [12, 13]. 

Рентгеновская микроскопическая техника [14], подобно обычной све- 
товой микроскопии, может применяться в самых разнообразных обла- 
©стях научного исследования. Можно указать по меньшей мере пять основ- 
ных областей ее применения — это исследования: деталей строения био- 
логических объектов и микроорганизмов, гистологических препаратов, 
минералогических срезов и образцов, изготовленных из минерального 
сырья; микростроения образцов и продуктов органического синтеза и 
образцов из металлов и сплавов, подвергнутых термической и механиче- 
ской обработке. Ниже приводится несколько рентгеновских микрофото- 
графий, полученных авторами при проведении специальных исследо- 
ваний. - 

На рис. 4 нредставлена микрофотография задней ножки комара (апо- 
Г@ез) при увеличении Х 700. Ножка комара снималась в непрепарирован- 
ном виде. На микрофотографии хорошо видно внутреннее ее строение. 
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На внешнем контуре ножки отчетливо видны игольчатые «волоски» а и 
б (к волоску б прилипла пылинка). Поэтим «волоскам» легко оценить. 
разрешающую способность микроскопа: она достигает, по-видимому, око- 
ло 0,2 №. Контрастность изображения, полученного при напряжении 4 КУ, 
позволяет различать на микрофотографии детали толщиною около 0,1 в. 
Рис. 4 в общем хорошо демонстрирует возможность исследования внутрен- 
него строения биологических объектов в непрепарированном виде. Для 
получения таких деталей строения в видимом свете необходимо было бы 
изготовить тонкие срезы и подвергнуть их соответствующей обработке. 

`На рис. 5 представлены рентгеновские микрофотографии гистологиче- 
ских препаратов — срезов костной ткани человека и крысы. Срезы эти 
были изготовлены довольно грубым микротомом. В поле зрения светового. 
микроскопа по этим срезам не удалось получить необходимых сведений 


а 


Рис. 6. Рентгеновские микрофотографии образцов из минерального сырья: а — агло- 

мерат криворожской руды; увеличение Х 80, толщина среза 0,04 мм, № анод, 12 КУ, 

5 нА; экспозиция 30 мин; б — каменный уголь; толщина образца 0,08 мм; увеличение: 
Х550, №1 анод, 5 КУ, ЗыА, экспозиция 5 мин 


о строении костной ткани. На рис. 5, а представлена микрофотография 
среза кости человека (увеличение х 600), подвергшейся длительному 
воздействию ионизирующего излучения (лучевая болезнь): 1 — участки 
непораженной костной ткани и 2 — участки пораженной`‘ обескальциниро- 
ванной (размягченной) костной ткани. Размеры «пор», возникших под 
действием ионизирующего излучения, достигают многих микронов. На 
рис. 5, б представлена микрофотография (х 400) задней лапки крысы, 
облучавшейся через 28 дней после перелома дозами ионизирующего излу- 
чения: / — нормальная костная ткань, # — регенерированная костная 
ткань — коллаген и 3— коллаген в процессе окостенения. 

На рис. 6. представлены рентгеновские микрофотографии образцов ми- 
нерального состава: а — микрофотография (х 80) образца из агломерата 
криворожской руды (минеральный состав образца удалось установить 
по почернению участков 1 и 2; соотношение почернения этих участков. 
оказалось в хорошем согласии с рассчитанным для фаялита (2Ее0 . 510.) 
Т и магнетита (Ее.О.) 2), а также б — микрофотография среза каменного. 
угля (Х 550); на черном фоне микрофотографии (уголь) 1 резко выде- 
ляются включения пирита 2 и тонкие прожилки кварца 5. Толщина про- 
жилок кварца 2—3 4. При просмотре среза на обычном микроскопе и в. 
поляризованном свете прожилки не видны. 
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Рис. 4. Рентгеновская микро- 
фотография части задней нож- 
ки комара (апо{е]ез); увеличе- 
ние Х700. Излучение от \ 
анода, напряжение 4 КУ, сила 
тока 3 мА, экспозиция 15 мин 


Рис. 5. Рентгеновские микрофотографии гистологических срезов костной 
ткани; а —кость человека, пораженная лучевой болезнью; увеличение 
х 600; \/—анод, ЗКУ, 4 нА; экспозиция 20 мин; 6 — раздробленная кость 
лапки крысы, подвергнутой облучению дозами ионизирующего излуче- 
ния через 28 дней после раздробления в состоянии регенерации; уве- 
личение Х 400; \У—анод, ЗКУ, 4нА; экспозиция 10 мин 
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Рис. 7. Рентгеновские микрофотографии образцов, изготовленных 

сплавов: а —бронза, содержащая 18% олова, прокованная и отожженная 

(450°, 150 чае); толщина образца 0,02 мм, увеличение Х 650, УУ — анод, 

15 КУ, 5ыА, экспозиция 45 мин; б — алюминиевый сплав сложного 

состава АЛ-19, толщина образца 0,02 мм, увеличение Х 800, \\—анод, 
12 КУ, ЗыА, экспозиция 40 мин 
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На рис. 7 даны микрофотографии металлических образцов. Пер- 
вый образец был изготовлен из оловянистой бронзы с содержа- 
нием 18% олова (рис. 7, а). Сплавбыл деформирован и подвергнут гомо- 
генизирующему отжигу при 450° в продолжение 150 час. На микрофото- 
графии (х 650) хорошо видно дендритное строение сплава. Толщина ден- 
дритных стволов 1—2 ь. На обычных фотографиях микродендритное строе- 
ние сплава не обнаруживается. Образец, изображенный на рис. 7, 6, 
изготовлен из сплава алюминия сложного состава (АЛ-19) [13]. Образец. 
был изготовлен из детали, подвергнутой испытанию на длительную проч- 
ность при температуре 300° в продолжение 100 час, при напряжении 
6,5 кг мм-?. х 

На рисунке хорошо видны выделения в виде белых прослоек. и темнос` 
пятно сложной формы — зародыш разрушения (микротрещина). Сред- 
ствами обычной металломикроскопии в этом образце не удалось обнару- 
жить выделений и микротрещин, так как не удалось подобрать для него: 
необходимый травитель. 
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ЭЛЕКТРОННО-ОПТИЧЕСКИЕ УСИЛИТЕЛИ ЯРКОСТИ 
РЕНТГЕНОВСКОГО ИЗОБРАЖЕНИЯ 


Современные диагностические и промышленные рентгеновские уста- 
новки состоят из источника рентгеновых лучей, представляющего собой 
ту или другую рентгеновскую трубку с соответствующим источником 
электропитания, и рентгеновского люминесцирующего экрана с соответст: 
вующими устройствами, позволяющими проводить непосредственное ви. 
зуальное наблюдение изображения или фотографирование. Яркость и 
разрешающая сила современных рентгеновских люминесцентных экраног 
для визуальных наблюдений и, особенно, для получения фотоснимкое 
изображения недостаточны; поэтому возникает необходимость использо- 
вания рентгеновых лучей высокой жесткости и большой интенсивности. 
Рентгеновские установки получаются весьма громоздкими, и, что самое 
главное, они весьма опасны для здоровья как пациентов, так и обслуживаю- 
щего персонала. Небольшое снижение жесткости или интенсивности рент: 
геновых лучей приводит к необходимости работать оператору или врач) 
при глубокой адаптации, т. е. в затемненных помещениях, что, в свок 
очередь, накладывает дополнительные трудности и неудобства эксплуа: 
тации таких установок и тем самым ограничивает их применение. 

Для существенного снижения в первую очередь интенсивности, а в не: 
которых случаях и жесткости рентгеновых лучей было предложено ис- 
пользовать электронно-оптический преобразователь с весьма большим 
уменьшением электронного изображения. Результаты этих работ в откры: 
той печати впервые были опубликованы фирмой Вестингауз в 1948 г. 
В Советском Союзе специальные усилители яркости рентгеновского изоб- 
ражения независимо от американцев были построены в 1950 г. Несколько 
позже голландцы (фирма Филипис) разработали несколько типов рентге- 
новских электронно-оптических усилителей яркости, различающихся в 
основном диаметром рабочей части рентгеновского экрана. С этими уси- 
лителями был построен ряд специализированных рентгеновских аппара- 
тов, работающих с уменьшенной интенсивностью рентгеновского излу- 
чения. 

Схема разработанного американцами и голландцами устройства рент- 
геновского электронно-оптического преобразователя приведена на рис. 1. 
Такой преобразователь состоит из стеклянной колбы 1, внутри которой 
помещена алюминиевая чашка 2. Непосредственно на чашке находится 
рентгеновский люминесцентный экран 38. На поверхность этого экрана 
нанесен полупрозрачный сурьмяно-цезиевый фотокатод 4, обладающий 
высокой чувствительностью в области излучения рентгеновского экрана. 
Боковые стенки колбы покрыты электропроводящим слоем 5. Анод пре- 
‘‚образователя представляет собой алюминиевый конус 6, внутри которого 
помещен металлизированный флуоресцирующий экран 7. В рабочем ре- 
жиме между алюминиевой чашкой и анодом прикладывается напряжение 
порядка 20—25 КУ. В этом случае в пространстве алюминиевая чашка — 
анод образуется электростатическое поле, под действием которого все 
электроны, вышедшие из некоторой точки фотокатода, вновь собираются 
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в одну «точку» на экране с некоторым диаметром кружка размытия, ве- 
личина которого определяется соотношением 


А, = Ат, (1) 


тде А — постоянный коэффициент, равный 1, 2, т — электронно-оптиче- 
ское увеличение изображения, 2, — начальная скорость электронов, Ё — 
напряженность электрического поля у фотокатода. 

Между проводящим слоем 5 и алюминиевой чашкой 2 прикладывается 
некоторая разность потенциалов, необходимая для более точной фокуси- 
ровки электронов, вылетевших из каждой точки фотокатода. Из формулы 
(1) видно, что четкость электронного изображения в преобразователе при 
прочих равных условиях определяется напряженностью электрического 
поля Ё у фотокатода, которая, в свою очередь, связана с геометрией преоб- 
разователя и приложенным ускоряющим напряжением выражением: 


В, 60 -Р Гк 
ВЯ (2) 
В 


Е = 


где И. — потенциал на боковом проводящем слое 5, 2) — диаметр катод- 
ной колбы, 4 — диаметр отверстия в конусе анода 6, И — ускоряюще- 
напряжение, /,. — расстояние от катода до анода. 

Из формулы (2) видно, что напряженность электрического поля у 
фотокатода весьма резко падает с увеличением Л) и [.., а построение опи- 


Рис. 1. Схема устройства рентгеновского 
электронно-оптического преобразователя: 
1 — стеклянная колба, 2 — алюминиевая 
чашка, 3 — люминесцентный экран, 4 — 
сурьмяно-цезиевый фотокатод, 5 — элек- 
тропроводящий слой, 6 — алюминиевый 

конус, 7 — флуоресцирующий экран 


санных рентгеновских преобразователей с существенным коэффициентом 
усиления яркости требует наличия малых значений т, что, в свою очередь, 
вызывает необходимость больших значений Г„. Таким образом, уменьше- 
ние Ё приводит к уменьшению четкости изображения рентгеновского 
преобразователя. В описанном фирмой Филипис рентгеновском преобра- 
зователе и=0,1; (=25 КУ, И. = 200 У, р=165 мм, 4=8 мм; Г.= 185 мм. 
Если теперь подсчитать для такого преобразователя напряженность поля 
У фотокатода по формуле (2), то окажется, что Ё 48 У см". При этом 
значении Ё диаметр кружка размытия Д!, отнесенный к фотокатоду при 
, = 0,5 У, определится по формуле (1): 

0,5 


па 0,0125 см. 


да = 1,2 = 1,2 


Разрешающая сила /Л, преобразователя будет 


Оч к РИ т — 80 см", {3) 
г. е. разрешающая сила на оси такого электронно-оптического преобразо- 
‚ателя без учета разрешающей силы рентгеновского экрана составляет 
3 штрихов на 1 мм фотокатода. 

Из электронной оптики известно, что из-за наличия кривизны поля 
электронного изображения у описанных электронно-оптических преобра- 
вателей четкость изображения весьма сильно падает при удалении от 
{ентра фотокатода к его краю. Диаметр кружка размытия за счет кривизны 
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=. 4) 


поля определяется уравнением: 


где у — величина удаления от центра катода к краю, А — радиус кривиз- 
ны электронного изображения. 
Если теперь положить у=5 см, А=З см, то 


25 би: 
А. —= и — 0,037 см, 


а разрешающая сила в точке, удаленной на 50 мм от центра, определится 
выражением: 


1 1 :: 
№, = ее 27 см" (штрихов на миллиметр катода). 


Сравнивая полученные значения Л! и №.,, мы видим, что при прибли. 
жении к краю четкость изображения весьма существенно уменьшается 
Из работ по рентгеновским экранам известно, что оптимальные п‹ 
толщине рентгеновские экраны, работающие при жесткости рентгенов: 
ских лучей около 75 КУ, имеют разрешающую силу №23 штр мм-"! 
Сопоставляя значения 1, № и №3, мы видим, что разрешающая сил: 
рентгеновского преобразователя как на оси, так и на краях фотокатод: 
должна быть близка к разрешающей силе рентгеновского экрана. И дей 
ствительно, непосредственные измере 
тн един ния разрешающей силы у рентгенов 
ских преобразователей фирмы Мюлле] 
показали, что их разрешающая сила— 
около 2,5 штр мм-! катода. Если эт. 
разрешение пересчитать на выходно] 
флуоресцирующий экран преобразова 
теля при т = 0,1, то оно окажетс;: 
около 25 штр мм-! экрана. 
Яркость изображения на выхедно! 
экране в описанном электронно-опти 
ческом 1 преобразователе определяете: 


Рис. 2. Спектральные характеристи- формулой: 

ки чувствительности глаза (К(^)), п 

полупрозрачног» сурьмяно-цезиевого р ых ( 
фотокатода #(^), излучения пюмино-. ты 

фора Р; (\) и источника А (Р) (\)) 


где ф — чувствительность фотокатод 
в Алм-', {| — светоотдача выходног 
экрана преобразователя в свечах на ватт, /— ускоряющее напряжение в \ 
т — электронно-оптическое увеличение изображения, В — яркость из 
бражения на рентгеновском экране в преобразователе в направлении н 
фотокатод. 

Обычно чувствительность фотокатода ф измеряют в микроамперах н 
люмен излучения источника А, т. е. излучения при цветовой темпер: 
туре 2850° К. В случае же рентгеновского электронно-оптического прео( 
разователя источником является излучение рентгеновского экрана, и, сл. 
довательно, в формуле для определения коэффициента яркости изобр: 
жения для рентгеновского преобразователя необходимо чувствительност 
фотокатода пересчитать к излучению рентгеновского экрана. 

Для указанного пересчета ф нам необходимо знать кривые излучени 
рентгеновского экрана и источника А, а также кривые спектральна 
чувствительности фотокатода и глаза. 

Обычно в рентгеновских электронно-оптических преобразователях рен 
геновский экран изготовляется из сульфида цинка, активированного © 
ребром.. Кривая излучения для этого типа люминофора Р;(») приведек 
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на рис. 2. Наиболее эффективным приемником для излучения этого экра- 
на из известных фотокатодов является полупрозрачный сурьмяно-цезие- 
вый фотокатод, кривая чувствительности которого #(^) также дана на 
рис. 2. На этом же рисунке показана кривая излучения источника А 
(Рд(^)) и кривая видности К (/). Как известно, интегральная чувствитель- 
ность фотокатода к излучению источника А определяется формулой: 


^)Р, (^) ал 
а{х(^) А (^) . (6) 


683 {Р„ (^) К (^) ах 
а чувствительность этого же фотокатода к излучению люминофора опре- 
делится формулой: 


фе 


наф а {Ф(^)Р, (^) ах (7) 
п 683 [Р (К) ах ° 
В формулах (6) и (7) а — постоянная относительной спектральной 
чувствительности фотокатода. Тогда отношение величин чувствительно- 
сти фотокатода для излучения используемого люминофора к чувстви- 
тельности этого же фотокатода при использовании источника излучения 
А будет равно 


у= =. (8) 


Проведенные по последней формуле и при помощи кривых рис. 2 рас- 
четы показали, что чувствительность полупрозрачных сурьмяно-цезиевых 
фотокатодов при тыловом освещении к световому потоку излучения рент- 
геновского экрана, состоящего из сернистого цинка, активированного 
серебром, приблизительно в 10 раз больше, чем для источника А, при 
котором измеряется интегральная чувствительность фотокатодов: у == 10. 
Значения остальных величин, входящих в формулу (5), примем следую- 
щими: 7 = 10 свеч на ватт; 0 = 25 КУ, т = 0,1; фд = 50в А Ша-*. Тогда 
яркость изображения на выходном экране преобразователя будет равна 


в петУЙ р 3,14 .50.10-6 .140.10.25 . 103 
т? 0,12 


—4.10*В. 


Непосредственные измерения интегральной чувствительности полу- 
прозрачных сурьмяно-цезиевых фотокатодов к свету источника А в рент- 
геновских преобразователях при фронтальном освещении показали, что 
она не превосходит 10 в А а-*. Принимая, что и при освещении с тыло- 
вой стороны чувствительность этого катода не больше, найдем, что яркость 
изображения на выходном экране преобразователя определится величи- 
ной В’—= 8 . 103В. 

Поскольку обычные рентгеновские экраны желто-зеленого свечения 
имеют светоотдачу, примерно в пять раз большую, чем сине-фиолетовый 
экран рентгеновского преобразователя, описанный преобразователь по- 
зволяет усилить яркость рентгеновского изображения в 8 -103:5 = 
=1600 раз, что и наблюдается в действительности у лучших образцов. 
Таким образом, описанный рентгеновский электронно-оптический преоб- 
разователь по существу является тысячекратным усилителем яркости 
рентгеновского изображения. 

Весьма важным для рентгеновского электронно-оптического преобра- 
зователя является вопрос сохранения контрастности. Контрастность КА’ 
изображения в рентгеновском преобразователе связана с контрастностью 
К, наблюдаемой непосредственно на рентгеновском экране, соотношением 

К’=К р Е (9) 

п 
где В, — полная яркость светлого фона изображения на выходном экра- 
не преобразователя, Во — яркость выходного экрана преобразователя в 
| о» 
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местах изображения предметов, не прозрачных для рентгеновых луче} 
Яркость В, в преобразователе в основном определяется плотностью те] 
моэлектронного тока с фотокатода, засветками фотокатода за счет вну’ 
ренних отражений в преобразователе излучения рентгеновского экран: 
облучения выходного экрана преобразователя рентгеновыми лучами 
полным внутренним отражением в стекле, на котором изготовлен выхо; 
ной экран. Яркость фона за счет термоэлектронной эмиссии определяетс 
соотношением 


пи 

Вет, (1 

где & — плотность термоэлектронного тока с фотокатода. 

В рентгеновских преобразователях используется полупрозрачный сур 
мяно-цезиевый фотокатод, плотность термоэлектронного тока при комна 
ной температуре с которого равна 20 = 10-1! А см-?. Поэтому величие 
яркости фона составит около 10-5 $Ъ, ч’ 
фактически не уменьшает контрастность. 

р Внутренние засветки преобразовател 
легко устраняются уменьшением коэффиц; 
ента отражения монтажа, а яркость выхо; 
ного экрана от облучения прошедшим 


Рис. 3. Схема электронно-оптического усилитег 
яркости рентгеновских изображений: 1 — источни 
излучения, 2 — экран, 3 — зеркало (или призма 
4 — объектив, 5 — полупрозрачный фотокатод, 6- 
усилитель света, 7 — магнитные фокусирующие ли 
зы, 8 — выходной экран, 9 — окулярная опти! 


рентгеновыми лучами также невелика из-за малой его толщин! 
Потери за счет полного внутреннего отражения экранного сте 
ла составляют 5—8%. Таким образом, расчеты и непосредственные изм 
рения показывают, что общие потери контрастности изображения в рен 
тгеновском преобразователе составляют не более 15%. 

В настоящее время в Советском Союзе разработан рентгеновский эле: 
тронно-оптический преобразователь с диаметром рабочей части рентгено 
ского экрана 100 мм и с характеристиками, аналогичными характерист 
кам преобразователей фирм Филипис и Мюллер. В этом же году буд; 
разработаны и рентгеновские преобразователи с рабочим диаметром экр 
на 130 мм. 

Существенным недостатком описанных выше усилителей яркости рен 
геновских изображений является их относительно малый рабочий диамет 
что не позволяет одновременно рассматривать большие объекты. Д} 
создания рентгеновской аппаратуры, позволяющей одновременно набл\ 
дать большие объекты, нами предложен и осуществлен новый метод пос 
роения электронно-оптических усилителей яркости рентгеновских изо 
ражений, основанный на использовании усилителей света. Принципиал 
ная схема устройства прибора показана на рис. 3. 

Рентгеновы лучи источника 7 облучают обычный рентгеновский экр: 
2, вызывая его свечение. Между источником и экраном устанавливает: 
исследуемый объект, изображение которого проектируется на экран 
Изображение с экрана при помощи зеркала или призмы 3 и светосильно 
объектива 4 проектируется на полупрозрачный фотокатод 5 усилите: 
света 6. Усилитель света представляет собой каскадный электронн 
оптический преобразователь, в котором фокусировка электронов осущ 
ствляется при помощи магнитных фокусирующих линз 7. Спроектирова 
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ное на фотокатод изображение, усиленное по яркости, переносится на 
выходной экран преобразователя 8, с которого оно фотографируется или 
наблюдается визуально при помощи соответствующей окулярной опти- 
ки 9. Как указывалось в опубликованных статьях Е. К. Завойского, М. М. 
Бутслова и др., современные каскадные электронно-оптические преобра- 
зователи имеют коэффициент усиления, сравнимый с коэффициентом уси- 
ления фотоэлектронных умножителей, т. е. 108-107, и разрешающую 
силу 10-? см, что совершенно достаточно для использования их в качест- 
ве усилителей яркости в рентгеновских установках. 

Переброс изображения объекта с рентгеновского экрана 2 на фотока- 
тод д усилителя света при помощи светосильной оптики 4, естественно, со- 
провождается некоторыми потерями, которые зависят исключительно от 
параметров оптики и определяются соотношением: 


702 
р=-р, (11) 


где < — коэффициент, учитывающий пропускание света объективом, о-- 
относительное отверстие объектива. 

Обычно в реальных объективах ‹ порядка 0.8, а относительное отвер- 
стие 1:1. Тогда количество световой энергии, которое будет перенесено 
на фотокатод, составит около 20%; с учетом отражения зеркалом 8 эта 
величина будет около 18%. Принимая во внимание, что усилитель света 
5 имеет коэффициент усиления порядка 108, мы практически на выходном 
экране получим изображение с рентгеновского экрана, усиленное по ярко- 
сти в десятки и сотни тысяч раз. Важнейшим преимуществом такого уст- 
ройства является то, что здесь можно использовать рентгеновский экран 
большого размера (350 х 350 мм), так как при помощи оптики изображе- 
ние с рентгеновского экрана переносится на фотокатод усилителя света 
уменьшенным в 10 раз. Построенный действующий макет устройства пол- 
зостью подтвердил все сказанное выше. Потери контрастности рентге- 
вовского изображения в описанном устройстве весьма невелики и не пре- 
восходят потерь в рентгеновском электронно-оптическом преобразова- 
геле, т. е. 15%. 


ИЗВЕСТИЯ АКАДЕМИИ НАУК СССР 
Т. ХхШ, №5 СЕРИЯ ФИЗИЧЕСКАЯ 195 


К. И. НАРБУТТ и И. С. СМИРНОВА 


О ВЛИЯНИИ МАЛЫХ ПРИМЕСЕЙ И РЕНТГЕНИЗАЦИИ 
НА РЕНТГЕНОВСКИЙ СПЕКТР ПОГЛОЩЕНИЯ КРИСТАЛЛА КС 


Настоящая работа является дальнейшим развитием наших исследова 
ний [1] вопроса о проявлении в тонкой структуре рентгеновского спектр 
поглощения кристалла локальных уровней, обусловленных дефектам 
кристаллической решетки, создаваемыми введением в кристалл мало 
примеси и рентгенизацией кристалла. 

Мы поставили перед собой задачу выяснить, как влияют на тонку! 
структуру рентгеновского спектра поглощения кристалла различные воз 
можные изменения в системе локальных дефектных уровней, связанные < 
а) изменением количества примеси, 6) изменением качества примеси 
в} мощной рентгенизацией кристалла до появления окраски, г) последую 
щим обесцвечиванием кристалла, д) последующим прогревом кристалла 

В качестве объекта исследования нами был избран кристалл КС] 
Такой выбор был обусловлен тем, что для этого кристалла имеются литера 
турные данные об энергетическом положении локальных дефектных уров 
ней, полученные общепринятыми оптическими методами, с которыми м! 
хотели сравнить наши результаты, полученные рентгеноспектральным ме 
тодом. Кроме того, при выборе объекта исследования был учтен и то 
факт, что рентгеновские А-спектры поглощения обоих компонентов бес 
примесного, нерентгенизованного кристалла КС! подробно исследован! 
в ряде работ как экспериментально [2, 3], так и теоретически [4, 5]. 


Методика эксперимента 


К-спектры поглощения калия в кристалле КС] с различными малыми с0 
держаниями примесей были получены во втором порядке отражения н 
рентгеновском спектрографе типа Иоганна с изогнутым кристаллом квар 


ца (1010) в качестве анализатора. Дисперсия в исследуемой области был 
равна 4,86 ХЕ мм-! или 5,14 еУмм-"*. Спектры регистрировались фотогра 
фически и обрабатывались на микрофотометре МФ-2. Опорными линия 
ми при определении длины волны максимумов поглощения служили ли 
нии Мо, и Мь\. Поглотители изготовлялись путем втирания мелко расте] 
того кристаллического порошка в тонкую папиросную бумагу. Толщин 
поглотителя, подобранная экспериментально, составляла 3,5 в. 
Следует отметить, что задача экспериментального обнаружения слабы 
максимумов поглощения, связанных с переходом К-электрона на локали 
ные дефектные уровни, намного сложнее задачи выявления тонкой струе 
туры основного края поглощения, поскольку в этом случае мы интер. 
суемся очень малыми флуктуациями коэффициента поглощения, лежащим 


* По-видимому, худшая дисперсия в области К-края хлора (снимался в перво 
порядке отражения) явилась причиной того, что неудачно окончилась первая попыте 
[6] экспериментального обнаружения проявления локальных дефектных уровней. 
рентгеновском спектре поглощения кристалла КС], подвергнутого мощной рен 
зации. В данной работе нам удалось обнаружить проявлениелокальных дефектных у 
ней в рентгенизованном кристалле КС], не содержащем примеси. 
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° на грани чувствительности метода. Только применение наиболее мелко- 
_зернистой пленки, особо тщательная обработка и наличие большого экспе- 
риментального материала дали возможность отделить истинные флуктуа» 
ции от случайных. Каждая из приведенных в работе кривых поглощения 
представляет собой результат усреднения по нескольким спектрограммам. 


Результаты эксперимента 


Нами были исследованы К-спектры поглощения калия в кристалле 
КС] с различными содержаниями примеси серебра (от 0,004 до 5Ж%мол). 
° Вак показал эксперимент, введение примеси приводит к смещению рентге- 
° новского К-спектра поглощения калия в кристалле КС] в сторону корот- 

ких длин волн; величина этого смещения увеличивается с увеличением 
концентрации примеси. В случае наибольшей концентрации примеси 
{5%мол) смещение первого максимума по- 
° глощения достигает 0,9 еу, Кривая, вы- в 
ражающая зависимость величины смеще- ’ 
ния А-спектра поглощения калия от ко- 
личества примеси, приведена на рис. 1. 
Таким образом, на примере К-спектра 
поглощения калия в кристалле КС] (Аз) 27; 
подтвержден наблюдавшийся нами ранее 
на Гли-спектре поглощения цезия в кри- 
сталле С35(Т!) М] эффект смещения спек- 
тра поглощения металла в щелочно-га- 0/ 
лоидном кристалле в сторону коротких 
длин волн в результате введения в кри- 
сталл малой примеси активатора. Рис. 1. Зависимость величины 

Влияние примеси проявляется и’ на СМещения первого максимума 06- 

новного К-спектра поглощения 
<труктуре основного края поглощения. калия в кристалле КСКА 
Это влияние сводится к некоторому 0обо- количества примеси серебра 
стрению деталей структуры, а при боль- 
ших концентрациях даже к дополнительному расщеплению. Подобный 
эффект мы наблюдали и в случае [Гли-спектров поглощения ($ и 
7 в СЗТ!) и МаХТ!) [1]. В данном случае трудно установить закономер- 
ности в наблюдаемых изменениях. По-видимому, накопление большего 
экспериментального материала даст возможность решить этот вопрос. 
В данном же исследовании основной нашей задачей являлось изучение 
вопроса о проявлении в тонкой структуре рентгеновского спектра по- 
глощения локальных дефектных уровней. Поэтому особое внимание было, 
‘обращено на наличие слабых максимумов поглощения в длинноволновой 
части спектра вблизи скачка поглощения. Именно на этом участке, ме- 
жду последней эмиссионной линией и первой линией селективного по- 
тлощения, мы ожидали обнаружить, как это было ранее предсказано [5], 
проявление локальных уравней, возникновение которых связано с введе- 
нием в кристалл посторонней малой примеси и с прочими дефектами 
кристаллической решетки, обусловленными, в частности, рентгенизацией 
кристалла. Уже, начиная с содержания примеси серебра 0,001 % мол, появ- 
ляются слабые ‘максимумы поглощения. Начиная с концентрации 
0,01 % мол, эти слабые флуктуации оформляются в хорошо видные допол- 
нительные максимумы поглощения. При этой концентрации примеси 
достигается насыщение, и дальнейшее увеличение концентрации не при- 
водит к заметному увеличению интенсивности этих максимумов. 

Энергетическое положение дополнительных слабых максимумов погло- 
щения не зависит от концентрации примеси, что находится в соответствии 
< известным в оптике фактом независимости энергетического положения 
локальных дефектных уровней в кристалле от количества примеси. 
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На рис. 2 приведены КА-спектры поглощения калия в чистом КИ и 
в КС1-1 0,01%» АзС1. Концентрация примеси 0,01 %мол оказалась опти- 
мальной, при этом значении концентрации примеси интересующие | нас 
максимумы поглощения выявились лучше всего. На рисунке нанесено по- 
ложение последней заполненной электронами полосы [7] и положение 
локальных дефектных уровней Г, и Ё, определенное оптическими метода- 
ми [83]. Как видно, положение двух обнаруженных нами максимумов 


=> 


р АСИ 
| * | 
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Рис. 2 Рис. 3 


Рис. 2. К-спектры поглощения калия в кристаллах КС] и КС] -| 0,01% мол АСИ. 

Сплошными жирными линиями указано энергетическое положение последней заполнен- 

ной электронами полосы в кристалле КС! (по [7]); пунктиром обозначено энергетиче- 
ское положение локальных уровней Г, и РЁ (по [8]) 

Рис. 3. Участки К-спектров поглощения калия в кристаллах КС] -|- 0,01% оз 

АС (а), КС1--0,1% мол оС (6) и КС1 -- 1,5% мол СЫ (в) между положением послед- 

ней эмиссионной линии и началом основного края поглощения. В нижней части 'рисунка 


приведены схемы энергетического положения локальных дефектных уровней (пунктир) 
относительно последней, заполненной электронами полосы (сплошная жирная линия} 


поглощения в точности совпадает с определенным в оптике положением 
[- и Е-уровней. Таким образом, мы можем объясниль появление этих 
двух слабых максимумов поглощением, связанным с перебросом К-элек- 
трона калия на /.- и Е-уровни. Назовем два других максимума поглоще- 
ния максимумами Аи В. 

На рис. 3 приведены рассматриваемые нами участки спектров погло- 
щения для кристаллов КС] с различными примесями. Верхняя кривая— 
для КС] - 0,01%» АзС!; примесь серебра — активирующая, с ее введе- 
нием кристалл приобретает способность люминесцировать. Две нижние 
кривые — для КС с примесью 741С1]5; 7л — примесь, качественно отлич- 


| 
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ная от примеси Ас, кристалл КС1(7п) не обладает люминесцентными свой- 
ствами. Из рисунка видно, что на всех трех спектрах присутствуют 
максимумы /Г., Ри В; возникновение /-и Р-уровней и уровня, проявившего- 
ся в виде максимума В, связано с наличием в кристалле дефектов; коли- 
чество этих дефектных уровней сильно возрастает с введением в кристалл 
примеси (в кристалле без примеси мы их не обнаружили), но не зависит 
от состава примеси. Наоборот, максимум А проявляется только в случае: 

примеси серебра и отсутствует в спектре по- 
глощения кристалла КС1(7лп). Это позволяет 
сделать вывод, что соответствующий локаль- 
ный уровень характерен для активирующей 
примеси — Ар. Интенсивность этого макси- 
мума зависит от концентрации примеси сереб- 
ра. Введение примеси цинка приводит к по- 
явлению двух максимумов поглощения, ха- 
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Рис. 4 Рив 
Рис. 4. Участки К-спектров поглощения калия между положением последней эмис- 
зионной линии и началом основного края поглощения в слабо рентгенизованных кри- 
зталлах КСГ(а), КС1 + 0,01% ‚лА&С1 (6), КС - 5%мол АБС! (в) и сильно рентгени- 
зованном кристалле КС] + 5% мол АЗС (г) 


Рис, 5. К-спектры поглощения калия в беспримесном кристалле КС], слабо рентгени- 
зованном (а) и сильно рентгенизованном (6) 


рактерных для этой примеси. В нижней части рисунка приведены схемы 
энергетического положения локальных уровней относительно последней 
заполненной электронами полосы для кристаллов КС (А$) и КС 7л). 
Далее был проведен следующий эксперимент. Поглотитель КС1-+-5 Ж мол 
А2С1, для которого было обнаружено исчезновение максимума А, был 
аодвергнут мощной рентгенизации до появления фиолетовой окраски, для 
ого поглотитель был помещен на 2 часа у окна мощной запаянной рент- 
`еновской трубки, работающей в режиме 50 КУ, 50 шА. 
°— Окрашивание кристалла, как известно, связано с созданием Р-цент- 
ов, т. е. с заполнением электронами Е-уровней. Естественно было ожи- 
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Таблица 1 


Изменения рентгеновского спектра поглощения кристалла КС в результате 
различных воздействий на кристалл 


Е я Воздействие на кристалл 
я Ы Е : 
в о 5 В П ты гв ъ 
в> Ф Ф Ф Ф х о 
И в | 85 Е | а | ЕЯ + |148 +8 
вх Не 5 |] Во < 2х = 29 до> 
| — 55 >15] Ф = ха я я 6 <= 
ы ыя ев со |=) РЕ ЫЕ яч < [5] 
Е о 3 ен Ф ра О — + + а 
ы ее = - | Та# | +85 | а | а д дто 
Ф де - а — _Н° == о ов 5х ок м 
жк = а я Ф я |5 ыоб | мох х = ФЕ ФБЯ 
© Ев я ы 5: [= ы к Ы = = = но 
ы о [2 ы ян < |< Зея Зоо = =у= С: = 
оз [> Е |= 6-7) |262) -|- А = 5 Ее Ао дон 
= Е з ЕЕ ЗН | «| & и | Ета| Я | 94 | ЕВ | Яа+ 
Е Е 58| | 5 
= РН о ана Ро в | 25| ВН5 | Вне | Н | НЯ | НЕЕ | НЕЕ 
о е ыы Ея = я | 93 |5: а = ы шо Б®Ф= кос 
Е: Па РО 
= МЕ: мы ы |=: =: я | < | “ЕО | “8+ | # + | ЕЯ а-ы 
| | 4 
УЙ 9 Е Е х ЕЕ т я т -- Е Е 
в |509 | - Г  + 
А. 29 | || р Г а 
. =— © = — несе ы ь в: 
Е 5,2 в т Е и = 
Е О О 
© ыы к | 
Н [2,6 МН Г-Н 
Примечание. «-|-» — данный локальный дефектный уровень проявляется 1 
спектре поглощения кристалла, «—» — уровень не проявляется в спектре поглощения 
кристалла. 


дать, что в структуре спектра поглощения окрашенного рентгенизацие? 
кристалла Р-уровни проявляться не будут. Это было подтверждено нашим 
экспериментом (рис. 4). Кроме того, в результате мощной рентгенизации 
вновь появился максимум А и появились дополнительные максимумы С 
РиЕ, которые не были заметны в спектрах поглощения слабо рентгени: 
зованных кристаллов. Следует заметить, что мы не имели возможности 

исследовать совершенно нерентгени: 


— Таблица 2 зованные кристаллы, поскольку ин 

Ультрафиолетовое поглощение рентге- СТрумент нашего исследования— рент 

низованного кристалла КС] (Аз) геновы лучи. Мы можем здесь гово 

: рить лишь о степени рентгенизация 

м ^, А кристалла. Поэтому поглотитель, ко. 

Е з . 

Е рассчитано по| °бНаРУжено экспери- торый подвергался ^ рентгенизаций 

ЕЕ о поет ча ри лишь во время съемки края погло 

538 ее [9] [10] щения, мы называем слабо рентгени: 

зованным. При этом поглотитель по: 

мещался на дифрагированном пучке 

С 5686+160 неа — (после `кристалла-анализатора). Е 

А 2289100 314800 50 спектре поглощения окрашенноге 
р 3387 +70 3400 3500 

Е 2756450 2880 2855 рентгенизацией кристалла КС1(А8 

Е 2442440 2350 2400 проявляется наибольшее количестве 

В 2144-60 2220 —= локальных дефектных уровней. По: 


сле обесцвечивания поглотителя об: 

лучением его солнечным светом пропадает максимум Е и вновь прояв: 
ляется максимум Г. Появление максимума К является следствием распа: 
да Е-центров, т. е. освобождения от электронов Ё-уровней. Последую 
прогрев поглотителя до 200° приводит к исчезновению еще одного 
максимума — С, но в результате такого прогрева все же не восстан 
ливается полностью картина, наблюдавшаяся для слабо = 
ного кристалла. 

На рис. 5 изображены К-спектры поглощения калия в чистом, с 
рентгенизованном кристалле КС и в кристалле КС], подвергнутом м 
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зной рентгенизации. Мощная рентгенизация беспримесного кристалла при- 
водит к значительному увеличению количества локальных дефектных 
‘уровней, и становится возможным обнаружение их проявления в рентге- 
‘новском К-спектре поглощения. Последующий прогрев рентгенизован- 
ного поглотителя КС] до 200° приводит к полному восстановлению кар- 
тины, наблюдавшейся для слабо рентгенизованного кристалла КС], т. е. 
жк исчезновению всех максимумов поглощения, связанных с переходом 
К-электрона на локальные дефектные уровни. В случае отсутствия при- 
меси прогрев рентгенизованного кристалла приводит к полной ликвида- 
ции последствий мощной рентгенизации. 

Нами были проведены также исследования и других случаев воздейст- 
вия различных факторов на рентгеновский спектр поглощения кри- 
-сталла КС. Результаты этого исследования сведены в табл. 1. 

Как видно из таблицы, в тонкой структуре рентгеновского К-спектра 
поглощения К в кристалле КС! отражаются изменения в системе локаль- 
ных дефектных уровней, возникающие в результате различных воздейст- 
ззий на кристалл. 

Сопоставим теперь полученные нами результаты с результатами опти- 
‘ческих исследований ультрафиолетового поглощения рентгенизованного 
кристалла КС(Аэ). Зная относительное положение последней заполнен- 
ной электронами полосы и локальных уровней, мы рассчитали значения 
длин волн полос ультрафиолетового поглощения, соответствующих пере- 
ходам с края заполненной полосы на локальные уровни. Значения длин 
волн ультрафиолетового поглощения рентгенизованного кристалла КС(А5), 
рассчитанные нами по рентгено-спектральным данным и определен- 
‘ные экспериментально другими авторами [9, 10], приведены в табл. 2. 

'Осуществленный в работе эксперимент с сильной рентгенизацией кри- 
«талла КС! открывает пути подхода к решению весьма существенного 
вопроса о воздействии нашего инструмента исследования, т. е. рентгеновых 
„лучей, на исследуемый объект. 
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Г. П. БОРОВИКОВА и М. Из КОРСУНСКИЙ 
ИССЛЕДОВАНИЕ 1-СЕРИИ ГЕРМАНИЯ. ВЛИЯНИЕ ПРИМЕСЕЙ 


Переход вещества в различные физические и химические состояния 
сопровождается определенными изменениями состояния электронов в его» 
атомах. Эти изменения должны отражаться на структуре рентгеновских 
спектральных линий. Наибольший интерес представляют спектральные 
линии, соответствующие переходам валентных электронов, энергетические 
состояния которых подвержены наиболее сильным изменениям при пере- 
ходе атомов вещества из одного состояния в другое. В работах [1 —3} 
сообщалось, что при исследовании рентгеновского Д-спектра эмиссии. 
металлического германия были обнаружены линии /.5, и [.., обусловлен- 
ные переходами Гл: —> ЛМ и Ёт-> т, соответственно. Было обнаружено, 
что линии [4, и Г. весьма чувствительны к изменению физического и 
химического состояния вещества. В частности, было замечено значитель- 
ное изменение вида спектра от продолжительности работы с одним и 
тем же образцом (исследовалась спектральная область Го. „, в, И РР 9 


Для выявления причин изменения спектра металлического германия был 
исследован спектр эмиссии того же спектрального участка двуокиси’! 
германия СеО.. Сравнение спектров показало, что изменение спектра. 
металлического германия происходило таким образом, как если бы по- 
верхность исследуемого образца постепенно окислялась в процессе 
возбуждения спектра. 

Для того чтобы выявить более детально те изменения в спектре, 
которые имеют место. при переходе от металлического германия к СеО,, 
была сделана попытка разложить сложные контуры микрофотометриче- 
ских кривых на составляющие и проследить за изменениями контуров. 
каждой линии (Ред [3., Г, Гль) в отдельности. 


Для обработки микрофотограмм были построены кривые почернений 
$ =7/(#). При помощи этих кривых были пересчитаны по точкам профили 
микрофотометрических кривых от почернений на истинные интенсивно- 
сти, после чего производились разложения сложных контуров линий на 
их составляющие и необходимые промеры на кривых. `При разложении 
было сделано предположение, что линии Ге, „, [в Гв», Гу, являются 
симметричными и имеют дисперсионную форму, т. е. распределение 
интенсивности вблизи середины линии по частоте подчиняется классиче- 
ской кривой дисперсии 


1 
и» (1) 


< — 00 2 

Я 
Указанное предположение не является строго физически обоснован- 
ным, а потому и сам метод разложения имеет условный характер. При 
таком ‘методе разложения сложный контур микрофотометрической кривой. 
раскладывается на составляющие Га, , и Г, Гв, и Г, с небольшими: 
остатками с длинноволновой стороны от Да, и Г», и с коротковолновой 


стороны от (4, и Г... Рис. 1 иллюстрирует результат одного из разло- 
жений. Сплошная кривая получена на микрофотометре, а пунктирная 
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представляет собой пересчитанный по кривым почернения истинный 
профиль исследуемой кривой. Провести разложение без остатков не 
‘удается. Причина появления этих «остатков» остается пока невыяснен- 
ной. Однако следует отметить, что если сделанное предположение о дис- 
персионной форме линий правильное, то эти «остатки» можно трактовать 
‹ак сателлиты, природу которых следует выяснить, если же предполо- 
жение неправильное, то наличие остатков указывает, что рассматривае- 


’ мые линии асимметричны. 


Рис. 1. Профили линий Та, 5. и Ге, спектра металлического германия. 


"Сплошная кривая — фотометрическая кривая, пунктирная — та же кри- 
вая после пересчета от почернений к истинным интенсивностям (увели- 
чено ЖЗ) 


В табл. 1 приведены значения 6 полуширин спектральных линий на 
«ередине максимальной интенсивности для одного и того же образца: 
„для свежего металлического германия (Г), через месяц работы с образ- 
цом (1Г) и через шесть месяцев работы (1/7), а также и для двуокиси 
яермания СеО. (ТУ) для сравнения. Возможная ошибка в значениях 
полуширин линий не превышает 4—5 %. 


Таблица 1 Таблица 2 

Полуширины линий (еУ) Расстояние между линиями (еУ) 

Линии 61,2 Ве | 8: | 5 Линии 91, 2— Ва | 1 ,2— в | В1—ч 
1 2,30 | 4,60 1,84 3,68 т 30 5,0 5,0 
И 2,30 | 4,60 1,84 3,68 п 30 6,4 559 
Ш 2,76 | 5,50 2,40 4,60 Ш 30 7,8 7,4 
ТУ 3,20 |.5,50 3,68 5,10 ТУ 30 8,3 8,3 


Из табл. 1 видно, что линии Га, „, Св, /%„› Г, расширяются по срав- 


нению с соответствующими линиями свежего металлического германия, 
однако они остаются уже линий СеО.. Что же касается положения ли- 
ний, то здесь был зарегистрирован весьма четкий эффект, заключаю- 
ацийся в смещении линий. Сравнение положения линий во всех случаях 
было сделано по отношению к линиям КА. и Ка, Ми в пятом порядке, 
а также к линиям К» и Ко, Си в седьмом порядке. В табл. 2 даны 
‘расстояния между линиями Га, и [9 (а, И [5 [в, и „ав 


табл. 3 — длины волн в Х. 


| 
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Расчет длин волн производился по микрофотограммам с учетом сме- 
щения максимума интенсивности при разложении. Линейная дисперсия 
в данной области углов отражения равна 32Х мм", энергетическая 
дисперсия равна 3,68 еУ мм". В табл. 3 приведены средние значения 
измеряемых длин волн, определенные из пяти снимков. При расчете: 
длин волн вводилась поправка на отклонение от закона Вульфа—Брэгга. 


Таблица 3 Таблица 4 
Длины волн линий (Х) Относительные интенсивности линий( % 
Линии | 91, В | В: | Уз Линии Ве/ба,2 | 1/01, У/ 01,2 


Г | 10408 | 10365 | 10146 10103 


П |10408| 40352 | 10146 | 10096 миа г о ыы 
Ш |10442| 10344 | 10150 | 10087 м и 28 55 
ТУ |10415| 10343 | 10455 | 10083 Ту 90 60 48 


Температурная поправка была меньше 0,1 Х, а потому не принималась 
во внимание. Ошибка при определении длин волн была —2 Х. Из табл. 
2 и 3 видно, что при переходе от металлического германия к Се0.- 
линии Го 5 и Ге, смещаются в длинноволновую сторону, а линии [, и 
[„,— в коротковолновую. Расстояние же между Ё 
неизменным (30 еУ). 


212 И Г, сохраняется 


Таблица 5 Таблица 6 
Полуширина линий (еУ) Расстояния между линиями (еу) 
Линии 1,2 В | В: \ь Линии 9 1,2— В: |б1,2—Вв| В1— 
Боковая поверх- Боковая поверх- 
ностьвыпрямителя | 2,80 5,5|2,3| 4,6 ность выпрямителя| 30 | 7,8 | 7,3 
Торец 3,7 16,413,7| 5,5 Торец 30 9,6 | 9,3 


При помощи дисперсионной формулы (1) была определена интеграль- 
ная интенсивность [ для всех линий. Так как эта формула симметрична. 
относительно @%, то 


[= Е о авыиог. \ == = =... (2} 


Для суждения об интенсивности рассматриваемых линий в табл. 4 
дана сводка относительных интенсивностей В: / „>, В1/ 91,2, 5/2 Для 
всех случаев. 

Относительная интенсивность остатков не определялась. Из табл. 4 
видно, что при переходе от металлического германия СеО, отношение* 
интенсивностей В / о и 15/91,» резко уменьшается, так как резко умень- 
шается интегральная интенсивность линий /, И Г... 

Было проведено также сопоставление спектров германия от различ-- 
ных мест германиевого монокристаллического выпрямителя. Исследовался 
спектр. от боковой поверхности и. от торца (кристаллографическое направ- 
ление различное и различны введенные примеси). На рис. 2 представлена 
микрофотограмма спектра от боковой поверхности, а на рис. 3 — от тор- 
цовой. Как видим, спектр боковой поверхности значительно отличается 


от спектра торца. Результаты разложения спектра представлены в 
табл. 5 и 6. 


Я Исследование Г-серии германия 567 
(ох 12 
Ё 77. 
и 
[ Х. 


_ Рис. 2. Микрофотограмма линий Те ни Ть спектра германиевого выпрямителя от" 
< г В 1 
боковой поверхности (увеличено Х4) 


Рис. 3. Микрофотограмма линий а : и То, спектра гермавиевого выпрямителя 


от торцовой иоверхности -увеличено Х4) 


Длины волн линий Га 1 Н.в, для всех поверхностей выпрямителя 
’ оказались одинаковыми, расстояние между ними осталось равным 30е%. 
"Линии же /5, и Г., в спектре торцовой поверхности выпрямителя пре- 
терпели сильное смещение в коротковолновую сторону по сравнению с по- 
ложением этих линий в спектре боковой поверхности (табл. 6). 

Для выяснения причин столь резкого различия в спектрах герма- 
'ниевого выпрямителя было исследовано влияние малых примесей на фор- 
му и положение линий Г, и Г... Для этих исследований в Институте 
‘полупроводников АН УССР были специально изготовлены образцы. очи- 
’щенного германия со специально внедренными в него определенными 
примесями и любезно предоставлены нам В. Е. Лашкаревым. 
в следующие образцы: чистый германий (ТГ), германий с при- 
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месью 0,002% т железа (П) и германий с примесью 0,05% „„ (ПТ) желе: 
за. Результаты исследований вышеуказанных образцов сведены в таблицы. 
В табл. 7 даны длины волн исследуемых линий, а в табл. 8 — расстоя- 
ние между ними в ©У. 


Таблица 7 Таблица 8 
Длины волн линий (Х) Расстояния между линиями (еУ) 

Линии ть Ве | В: | “Уз Линии 1, 2— В1 9 1,2— Ве В1— 5 
т 10408 |10333| 410146 10069 1 30 о .0 
И 10408 |10346| 10146 10056 И 30 9,6 9,5 
Ш | 10408 |10320| 10146 10059 ш 30 9,2 9,3 


В табл. 9 даны значения Р полуширин спектральных линий, 
в табл. 10 — сводка относительных интегральных интенсивностей дл; 
всех образцов. 

Для всех исследуемых образцов кристаллографическое направление 
не определялось. 


Таблица 9 Таблица 10 
Полуширины линий (еу) Относительные интенсивности линий( % 
Линии | 01,2 | Ве | В: \ Линии 18. / Тод, Тв, / То, Ту. / Тод, 
1 110 48 35 
1 2,8 5,5 2,4 4,7 И 105 51 34 
И 3,7 7,4 3,2 6,3 Ш 96 55 34 
ШГ | 3.7 6,5 3,2 5,5 


Из рассмотрения вышеприведенных таблиц можно сделать следующих 
выводы. 

1. Обнаружено резкое влияние малых примесей (порядка 0,002% т 
на форму и положение спектральных линий Г-серии. Влияние примесей 
сводится к расширению линий Га, „, [%., Г, и [4 и к сильному смеще. 


т 
нию [в, и Ё., в коротковолновую сторону. 
2. Установлено, что увеличение примеси до 0,05 %..' не приводит 
к дальнейшему значительному изменению спектра. 
3. Примеси (порядка 0,002 — 0,05 %.„) не оказывают заметного влия- 
ния на относительные интегральные интенсивности рассматриваемых линий. 


Харьковский политехнический институт 
им. В. И. Ленина 
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ИССЛЕДОВАНИЕ СОЕДИНЕНИЙ СО СТРУКТУРОЙ ПЕРОВСКИТА 
ПО РЕНТГЕНОВСКИМ СПЕКТРАМ 


И 


В настоящей работе изучены эмиссионные К-спектры флуоресценции 
титана в металле и соединениях СаТ!О., ЭгТГ1О., ВаТ10., РЬТЮ., и ТЬО, 
(рис. 1). Спектры получены на длинноволновом вакуумном спектрографе ДРС 


с кристаллом кварца (1010), изогнутым по радиусу 500 мм, во втором мо- 
рядке отражения. Спектры возбуждались излучением хромированного мед- 
ного анода при напряжении на рентгеновской трубке 35 КУ и токе 30 шА. 
Время экспозиции 20—30 час. Регистрация спектров — фотографическая. 
Разрешающая сила спектрографа около 4000. 

Для всех соединений определены отношения интегральных интенсив- 
ностей линий 11 / ый /1 кв,’ & также 1 Кв" Р Кв,^: Определение отношения инте- 
гральных интенсивностей производилось следующим образом. При съемке 
спектров нижняя половина линии Ав, ослаблялась в известное число раз 
алюминиевой фольгой, помещенной перед пленкой. Толщина фольги под- 
биралась так, чтобы фотоплотности неослабленной линии Кв, и ослаблен- 
ной Аз, были близки. Отношение площадей под контурами этих линий, 
деленное на кратность ослабления, дает отношение интегральных интен- 
сивностей. Кратность ослабления находилась по известному коэффициенту 
массового поглощения А! и поверхностной плотности использованной 
в. Результаты определения отношения интегральных интенсивностей 
кв,/[кь, Для исследованных соединений приведены в таблице. Определе- 
ние производилось по двум-трем снимкам. Относительная точность полу- 
ченных данных — 10-15%. 

Линия Аз, у элементов переходной группы железа возникает в резуль- 
тате переходов электронов р-симметрии из валентной полосы на К-уро- 
вень атома, причем ее интегральная интенсивность отображает число 
р-электронов на атом в валентной полосе. У элементов, следующих за 
переходными, эта линия обозначается Аз, и возникает за счет аналогич- 
ных переходов из валентной полосы (для атомного номера 7 < 36) или 
с атомного 4р-уровня (для Й > 36). 

Ввиду отсутствия в имеющейся литературе данных о зависимости от # 
отношения интегральных интенсивностей / К /1кз, в широком интервале 
значений , такое исследование было специально проведено для элемен- 
гов с атомными номерами от 22 до 47 в твердом состоянии. Полученные 
данные приведены на рис. 2**. 

Съемки спектров производились на длинноволновом и коротковолновом 
пектрографах ДРС и КРС с изогнутым кристаллом кварца (1010). Опре- 
целение отношений интегральных интенсивностей осуществлялось таким 


* Тонкая структура линий К; и Кв, в настоящей статье не обсуждается. 


_ ** Первая точка на кривой вычислена по данным Паррата и Джоссема [1] для К 
: КС]. В области 2 = 22—34 исследовались чистые элементы. Для >36 использо- 
чались как чистые элементы, так и соединения. 
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ке образом, как и для титана. Зависимость от { числа пу электронот 


на 4р-уровне у свободных атомов также представлена на рис. 2. Нат 
видно из рисунка, относительная интенсивность линий Кв, ‚ В области @ 


где происходит заполнение 4р-обблочки, быстро возрастает и затем ста. 
новится постоянной, когда 4р-оболочка заполняет. 
ся. Полагая интегральную интенсивность лини! 
Ав,» пропорциональной числу р-электронов, : 


предельный уровень интенсивности соответствую 
щим шести электронам, можно по сплошной криво! 
рис. 2 определить число п, р-электронов на атоз 


в валентной полосе у элементов в твердом состояни 
(для (= 18—35). Как следует из полученных таки? 
образом данных, в области значений 1 от 31 до 3: 
число п, < п,. Это объясняется гибридизацией эле 


ктронов в твердом теле и передачей части р-элек 
тронов в4-и другие состояния. Для значений 2 
от 19 до 30, в отличие от свободных атомов. п, 5 


за счет передачи в процессе гибридизации часл! 
34- и 45-электронов в р-состояние. Например, ка! 
видно из рис. 2, калий в КС| удерживает околс 
Рис. 1. Линии К»иК, себя — 0,3 р-электронов. Представляет интерес 
титана в спектрах раз- сравнить этот результат с данными, полученными 
личных соединений другими методами. Зарядность иона калия в КС| 
определенная по дипольному моменту молекул КС 

(8.1018 ед. ССЗЕ) и расстоянию между центрами ионов (2,79 А)[2], равна 0,6е 
гдее — заряд электрона. Сцигети [3] вычислил зарядность ионов в кристал. 
лическом КС] по диэлектрической постоянной и получил значение 0,8 е 
Таким образом, атом К в КС] удерживает около себя в среднем от 0,: 


О Отношения интегральных интенсивно 
н. г | 
хорошо согласуется с результатом, н9` стей линий титана и числа р-электро 


лученным в данной работе, если нов у иона титана в различных соеди: 


АЕ А че 


предположить долю $-состояний в ва- нениях 

лентной полосе незначительной. . а ыы а 
Числа пт! р-электронов на атом м | м 

титана в металле и исследованных Вещество в Ва, — 

соединениях приведены в таблице. ы ‚я м 


Как видно из этой таблицы, число 


р-электронов на ион Т1 в соедине- мои гр и о 55 р. 
ниях в среднем вдвое больше, чем в ме- РТО 0'042 | 1,7 | 0,48 0'02 
талле, т. е. при резком изменении ВаТ10. | 0,034 | 1,4 | 0,44 | 0,04: 
характера химической связи сущест- РЬТ1Оз | 0,038 | 1,5 | 0,38 | 0,04: 

ТТ Оз | 0,047 | 1,9 [0,20 | 0,00; 


венно меняется распределение элек- = 
тронов. по состояниям. Среди иссле- 
дованных соединений Т! наименьшим количеством р-электронов и 
по-видимому, наибольшей зарядностью обладают ионы Т1 в ВаТЮ; 1 
РЬТЮ;. Наибольшее количество р-электронов у иона Тв ТЬО,, чт 
естественно, поскольку трехвалентные ионы титана удерживают больше 
количество валентных электронов, чем четырехвалентные ионы. 

Для определения доли ковалентной связи в титанатах необходим 
знать общее число 5-, р- и 4-валентных электронов, удерживаемых ионо\ 
Т1. Число р-электронов Т1в ВаТЮз, согласно данным таблипы, равно 1,4 
К сожалению, по А-спектрам Т! не удается определить число $- и 4-элек 
тронов. Однако, если предположить, что распределение электронов в в 
лентной полосе однотипных соединений Т! и (т (например, ВаТЮ. 
Ва7гО.) одинаково, то можно сделать приблизительную оценку числ 
4-электронов по Г-спектру №. | 


. Исследование соединений со структурой перовскита 5 


Для этого се помощью спектрографа ДРС были определены интенсив- 
ности Пр, м РСТ И т, ДЛЯ 7х в Ва7тО. и использованы зависимости 
этих отношений от по данным Ионссона [4] и Хика [5] (рис. 3). Отно- 
шения / В Иа вси: вр и т, ДЛЯ /х в Ва/хО. оказались одинаковыми и 


равными 0,015. 

Линия [.з, возникает за счет переходов электронов 4-симметрии с внут- 
ренним квантовым числом ] = 5/, на Гит-уровень атома*, линия Г.,, — за 
счет переходов на Г. и-уровень 4-электронов с / = 3/.. Найденным отноше- 
‘виям интенсивностей по кривым рис. 3 соответствует 0,43 4-электронов 
е7=5/ и 0,56 —с 7 =3/.. Общее число 4-электронов — 1. 

Таким образом, общее число р- и 4-электронов у ТЕ в ВаТ1Оз можно 
предполагать равным 2,4 (при общем числе валентных электронов 4), 
т.е. зарядность иона Т1 не более 1,6 
и доля ковалентной связи Т! — О не 


26 90 9 198 542.88 и ИСИ Саи 
Рис. 2 Рис. 3 
Рис. 2. Зависимость отношения интегральных интенсивностей ТЕ а (сплошная 
5;2 : 


кривая) и числа 4р-электронов у свободных атомов (пунктир) от 2 
Рис. 3. Г — зависимость отношения интегральных интенсивностей Гу а ИТ ы (сплош- 
2 1 


ная кривая) и числа 4 4-электронов с 1=5/» у свободных атомов (пунктир) от 7; 
П — то же для [} й и |= 3/2 ‹ 
и 1 


менее 60%. Интересно отметить, что при теоретическом вычислении вели- 
чины внутреннего поля в ВаТ!Озв работе Веневцева, Жданова и др. [6] 
для совпадения с экспериментом оказалось необходимым предположить 
зарядности всех ионов в 2,3 раза меньшими их валентности. Однако, 
поскольку электроотрицательность атома бария значительно меньше, чем 
атома титана (соответственно 0,9 и 1,6 [7]), зарядность иона бария нзоб- 
ходимо уменьшать в меньшей мере, чем иона Т1. В этом случае зарядность 
пона Т! в ВаТ1Оз меныше 1,8, что хорошо согласуется с данными, получен- 
выми в настоящей работе (1,6). Из указанного сопоставления вытекает 
гакже, что доля 5-состояний в валентной полосе незначительна и вероятное 
распределение электронов по состояниям в валентной полосе Ту ВаТ!Оз 
зледующее: 4-электронов —/1, $-электронов —0, р-электронов —1,4. 
Таким образом, ВаТ1Ози РЬТ!Оз отличаются от других титанатов наи- 
большей зарядностью и, следовательно, наименьшим радиусом иона 11, 
то обеспечивает последнему свободу перемещений в Т! — О-октаэдре, 
цополнительно к той, которая обусловлена сравнительно большими па- 
эаметрами решеток этих соединений. Возникновение же постоянных сме- 


* На Гт/1-уровень правилами отбора разрешены переходы 4-электронов и с] = 


= 3/5, но вероятность таких переходов на порядок меньше упомянутых в тексте. 
Этот факт следует из анализа интенсивностей линий рентгеновских спектров. 
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щений иона Т1, приводящих к появлению сегнетоэлектрических свойство 
у ВаГОз и РЬТЮОз, обусловлено, по-видимому, наличием сильных. 
ковалентных связей. Из вышесказанного следует, что непротиворе- 
чивая теория сегнетоэлектричества соединений со структурой перовскита 
может быть построена только при учете смешанного характера химиче- | 
ских связей. 

В настоящей работе были также измерены отношения интенсивностей, 
сателлита Ав’ Т1 к линии Кв, ТЁ для исследованных соединений. Эти от- 
ношения также приведены в таблице. Обращает на себя внимание резкое 
уменьшение (примерно вдвое) интенсивности этого сателлита при переходе. 
от четырехвалентных соединений титана к трехвалентным. На примере 
других соединений Т1 это явление наблюдал Вайнштейн [8]. Блохин [9] 
обнаружил аналогичное изменение интенсивности сателлита Ар’ при пере- 
ходе от шестивалентных соединений Сг к трехвалентным. Эти факты на-| 
водят на мысль, что интенсивность сателлита Ав’ вообще является функ- 
цией валентности. Объяснение этим явлениям можно найти, если, согласно т 
Вайнштейну [10], предположить, что сателлит Ав" у катионов переходных 
металлов в соединениях возникает за счет перекрестных переходов с ва- 
лентных уровней анионов на А-уровень катиона. Действительно, при сни- \\ 
жении валентности катиона уменьшается число валентных электронов, | 
вовлекаемых в связь, и, следовательно, убывает число электронов на ва-! 
лентном уровне анионов, что, в свою очередь, приводит к уменьшению 
интенсивности сателлита Кв». 
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ИЗВЕСТИЯ АКАДЕМИИ НАУК СССР 
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Н. Д. БОРИСОВ, В. В. НЕМОШКАЛЕНКО и А. М. ФЕФЕР 


СТРУКТУРА ЭНЕРГЕТИЧЕСКОГО СПЕКТРА ЭЛЕКТРОНОВ 
В ЖЕЛЕЗО-ХРОМИСТЫХ СПЛАВАХ 


Фазовое превращение а —> д сплавов системы Ке — Сг представляет 
ключительный интерес, так как оно сопровождается коренным изме- 
нием структуры кристаллической решетки и целого ряда физических 
ойств. Можно ожидать, что столь существенное изменение структуры 
свойств указанных сплавов связано с изменением энергетического со- 
ояния электронов атомов компонентов сплавов. Изучение изменений в 
нкой структуре рентгеновских спектральных линий, обусловленных 
`реходом электронов из внешних энергетических полос на А-уровень, 
жет дать новый материал для понимания природы °-фазы, механизма 
зового перехода а->-с и связанных © ним изменений физических 
ойств железо-хромистых сплавов. В данной работе изучалась тонкая 
'руктура рентгеновских эмиссионных А в-полос хрома и железа в спла- 


х Ре-Сг. 

По современным представлениям, Аз, — последняя эмиссионная ли- 
я, вызванная переходом электронов из самой «внешней», образован- 
ой перекрытием 4-, 5- и р-состояний и частично заполненной электро- 
‚ми, полосы проводимости на А-уровень. У металлов переходной груп- 
ы А в,-полоса имеет резко асимметричную форму и характеризуется кру- 
им спадом интенсивности коротковолновой ветви. Так как распределе- 
ле электронов по К-уровню симметрично, то форма К в,-полосы металла, 
тевидно, будет определяться только формой функции распределения 
нятых электронами состояний в зоне проводимости. 


Таблица 1 


Значения энергии максимумов Кр.-полое хрома и железа 


у/В максимума 


Объект исследования 


Ст Ее 
Чистый металл 440 , 960-50 ,003 523 ,580-Е0,005 
Сплавы Ке-Сг (у, 9) 440 ,920--0,003 523 , 584-20 ,008 
Й Ее-Ст (с) 440 ,927--0 ‚004 523, 590-Е0,004 


Исследование рентгеновских спектральных линий Кв-группы хрома 
железа и К-спектра поглощения хрома в а- и с-фазах сплава Ке-Сг, со- 
›ржащего 52,38% Ге, было проведено Казанцевым [1, 2]; однако малая 
пнейная дисперсия примененного спектрографа не позволяет однознач- 
› интерпретировать полученные автором результаты. Целью настоя- 
ей работы являлось установить характерные изменения в энергети- 
ском спектре электронов атомов хрома и железа при переходе их в 
тлав, а также при переходе по оси температуры сплавов Ке-Сг из а- 
з-фазу. 

Объектами исследования служили электролитические хром и железо 
ысокой степени чистоты и изготовленные на их основе в вакуумной высо- 
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кочастотной печи сплавы Ре-Сг, содержащие 34, 45 и 55%,ье хрома. Го- 
могенизирующий отжиг сплавов производился при температуре 1150° 
в течение 50 час. Перевод сплавов из а- в с-фазу осуществлялся путем. 
изотермического отжига их при температуре 650° в течение 150 час. Отжиг 
исследуемых образцов производился в запаянных кварцевых ампулах, 
наполненных аргоном. Образцы, изготовленные из сплава, содержа-. 
щего 45% Ст, после отжига при температуре 650° становились совершен- 


К (с 


Рис. 2. Микрофотограмма Кр.-линии чистого Ее, снятой при 1000° 


но немагнитными, приобретали большую хрупкость и твердость. Подго- 
товленные образцы сплавов, представляющие собой пластинки толщиной 
в 3 мм, крепились на первичном антикатоде рентгеновской трубки. Мето- 
дика работы была аналогична описанной в ранее опубликованной рабо- 
те [3]. | 

В широком температурном интервале были сняты линии Кв-группы 
четвертого порядка отражения от чистого железа и третьего порядка от- 
ражения от чистого хрома, а также линии тех же порядков отражения 
от сплавов, содержащих 35, 45 и 55%, хрома, находящихся как 
в 4-, так и в с-фазах. При обработке спектрограмм были учтены данные 
работы [3]. Значения энергии максимумов Кв-полос хрома и "железа 
полученных от чистых металлов и сплавов Ке-Сг, находящихся в 1- 
&- и с-фазах, приведены в табл. 1. 
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Ы Таблица 2 


Сводные расчетные данные ширин Кв,-полое Сг и Ее в зависимости от 
температуры образца 


Ее Сг 
В Температура 
иссл В 
и ЗАОРАНИЯ образца, °С Т: Т. Тмакс Т: Т: Тмакс 
1200 48 10,7 10,6 
1000 1,8 10,8 10,7 
Железо 850 1,8 11,0 10,9 
650 1,8 10,4 10,0 
300 1,8 10,1 100 
Сплавы 
№1 (4% Ст) 1000 1,9 9,9 9,9 — — — 
№2 (5,8% Сг) 1000 1,8 9,9 9,8 — — == 
№3 (8% Сг) 1000 1,9 10,6 10,6 — — ре 
№4 о % Сг) 1000 1,9 Уо Тосс == == === 
№ 5 (30% Сг) 1000 1,9 9,7 9,7 — = — 
№6 (35 % Сг) 1000 1,8 9,5 9,4 1,9 10,5 10,6 
650 1,9 10,0 10,0 1,8 10,0 10,0 
№7 (45% С) 1000 1,8 9,4 9,3 1.8 10,6 10,6 
| 650 1,8 9,9 9,8 1,9 10,2 10,3 
3№ 8 (50 % Сг) 1000 1,9 9,3 9,3 И. 10,2 10,2 
№ 9 (55 % Ст) 1000 И 9,7 9,6 1,9 10,4 10.5 
650 1,9 9,9 9,9 1,8 10,0 10,0 
3№ 10 (75% Се) 1000 1,8 10,5 10,4 1,8 9,4 9,4 
1200 1. 9,0 а 
1000 ЯР 8,9 8, 
Хром 800 ВХ 18,5 84 
600 7 8,5 8,4 


< 


Таблица 3 


Сводные расчетные данные для энергии Ферми (Еф) и энергии дна ЗА-полос 
(в ридбергах) атомов Сг и Ее 


у/В за Ее у/В За Сг 
Температура Фазовый - 
Объект исследования Брава. 20 и Е [х Еф ы 
1200 у 0,97 
1000 у 0,98 
Железо 850 ап 0,188 0,99 
650 @ф 0,93 
300 @ф 0,93 
Сплавы 
№1 (4% ©) 0,91 г 
- №2 (5,8 % Сг) у В. 9 — 
№3(8% Ст) 0,96 т 
№4 (20% Сг) . 0,93 — 
-№5 (30% Сг) 1000 0,186 0,90 0,180 — 
№6 (35 % Сг) 0,88 0,95 
№7 (45% С!) а 0,87 0,97 
№. 8 (50% Ст) 0,87 0,93 
№ 9 (55 % Сг) 0,90 0,94 
„№ 10 (75 % Сг) 0,95 0,86 
№ 6 (35 % Сг) и--б 0,91 0,94 
№7 (45% Сг) 650 б 0,180 0’90 0,173 0,92 
№ 9 (55 % Сг) с“ 0,90 0,90 
1200 0,80 
_ Хром к а 0,140 | 076 
600 0,76 
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На рис. 1 и2 приведены микрофотограммы Кз,-линий хрома и же- 
леза, снятых при температуре 1000° от чистых металлов. Из приведенных 
микрофотограмм следует, что только у К»,-полосы Сг коротковолновая 


4 
ветвь ее свободна от наложения Ав-сателлита и может быть рассмот- 


ИР 
рена в чистом виде. У железа Ав-сателлит явно уже накладывается на 
коротковолновую ветвь Ав-полосы и должен быть выделен при изучении 
ее формы, ширины и интенсивности. 


и. В табл. 2 приведены сводные рас- 


Поправки на дополнительное четные данные для Ту, Ть и Такс — ши- 
Е . рин Кв-полос хрома и железа, снятых 

Элемент в широком температурном интервале от 

Поправва. | | Чистых металлов и сплавов Ее-Сг в 1-, 
си хром железо х- и с-фазах. Из данных таблицы сле- 


дует, что ширина Ав,-полосы хрома с 
ростом температуры плавно растет, в то 
время как у железа в области 850—900° 
она проходит через максимум. Ширина 

К в,-полос хрома и железа в сплавах Ке-Сг, 
снятых при температуре 1000°, достигает максимального значения для 
хрома и минимального для железа в средней области концентраций ком- 
понентов железо-хромистых сплавов. Переход по оси состава \ в @-твер- 
дый раствор у железа характеризуется резким изменением хода кривой 
зависимости Такс ОТ концентрации компонентов железо-хромистых спла- 
вов. Значения ширин Ав-полос хрома и железа, полученных от сплавов 
в с-фазе, лежат значительно выше у же- 
леза и ниже у хрома. 

В табл. 3 приведены сводные расчет- 
ные данные для энергии Ферми и энергии 
дна 34-полос атомов хрома и железа чистых 
металлов и железо-хромистых сплавов в 
|-, “- и с-фазах. При вычислении этих 
энергий для энергии К-уровня атомов 
хрома и железа нами были приняты зна- 
чения: 441,10 у/ В для хрома и 523,77 э/ В 
для железа. 

В значения 7, и Г, — коротковолновых 
и длинноволновых ветвей К в,-полос (табл. 2) 
вносились поправки на дополнительное 
расширение их, вызванное конечной шири- 
ной К-уровня атомов хрома и железа (а) 
и косым падением лучей на фотопленку (6). 
Значения этих поправок приведены в 
табл. 4. 

Из данных табл. 3 можно сделать рис 3 Схема порокныаы Зы 
следующие выводы. Энергия дна полосы  гетических полос С и Ге в спла- 
проводимости чистого хрома с ростом вах Ее-Сг 
температуры плавно растет; у железа 
примерно в области 850’ наблюдается резкий излом в сторону 
больших энергий. Энергия Ферми чистого хрома и железа в области тем- 
ператур 600—1200° остается постоянной и составляет 0,140 у/В для хро- 
ма и 0,188 у/А для железа. Энергия Ферми у железо-хромистых сплавов 
в а-фазе составляет 0,183 -- 0,003 у/В; для сплавов в с-фазе она равна 
0,176 -- 0,004 у/А и не зависит от концентрации компонентов сплава. 


а 
Ь 
а--6 


а 


.$.®.Ф. 9:9. 
ааа а 
60% 


На рис. 3 по данным табл. 3 построена схема перекрытия энергетиче-_ 


ских полос атомов хрома и железа в железо-хромистых сплавах. Как 
видно из этой схемы, в средней области концентраций компонентов же- 
лезо-хромистых сплавов, находящихся в &“-фазе, кривая зависимости ве- 


] Энергетический спектр электронов в железо-хромистых сплавах 5ТЕ 


личины энергии дна 34-полосы хрома и железа от концентрации компонен- 
тов сплава проходит через минимум у железа и через максимум у хрома 
(по абсолютному значению энергии); в области 1-фазы у железа наблю- 
дается резкий излом хода этой зависимости. Сплавы ГЕе-Сг, находящиеся 
в «-фазе и содержащие, соответственно, примерно 25 и 65% Сг, имеют 
общую зону проводимости с полностью обобществленными «внешними» 
электронами атомов хрома и железа. 

Из этой же схемы видно, что в полосе проводимости сплавов Ке-Ст, 
находящихся в а-фазе и содержащих от 30 до 75% Ст, «внешние» электро- 
ны атомов хрома и железа обобществлены только частично; часть электро- 
нов с низкой кинетической энергией в изученной области концентраций 
компонентов железо-хромистых сплавов принадлежит только атомам: 
хрома (сплавы, содержащие от 30 до 65% Ст) или атомэм железа (сплавы. 
с содержанием от 65 до 75% Ст). В средней области концентраций компо- 
нентов железо-хромистые сплавы, находящиеся в о-фазе, имеют общую. 
зону проводимости с полностью обобществленными «внешними» электро- 
нами атомов хрома и железа. 


Рентгено-спектральная лаборатория 
Института металлофизики 
Академии наук УССР 
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ИЗВЕСТИЯ АКАДЕМИИ НАУК СССР 
Т. ххШ, №5 СЕРИЯ ФИЗИЧЕСКАЯ 195% 


С. А. НЕМНОНОВ и А. 3. МЕНЬШИКОВ 


К-СПЕКТРЫ ПОГЛОЩЕНИЯ ХРОМА В БОРИДАХ, КАРБИДАХ, 
‚2НИТРИДАХ И НЕКОТОРЫХ ДРУГИХ СОЕДИНЕНИЯХ 


Обладая интересной совокупностью физических свойств: высокой тем- 
пературой плавления, большой твердостью, хрупкостью и хорошей элек- 
тропроводностью, — твердые соединения тугоплавких металлов вообще 
и фазы внедрения, в частности, находят большое практическое применение 
в технике. Своеобразие кристаллических структур, сложность электрон- 
ной структуры и характера межатомных сил связи, делают эти соедине- 
ния одним из интересных объектов для исследования. 

Несмотря на большое количество работ, обзор которых хорошо пред- 
ставлен в монографиях [1, 2], вопрос о характере межатомного взаимо- 
действия в фазах внедрения остается далеко не ясным. В последнее время 
предприняты попытки решить этот спорный вопрос методом рентгенов- 
ской спектроскопии [3—5] — одним из наиболее прямых методов для 
изучения электронной структуры твердых тел. 

В настоящей работе преследовалась цель изучить характер взаимодей- 
ствия между атомами металла переходной группы с металлоидами перво- 
го ряда таблицы Менделеева [В, С, М, О]. Представление о непрерывном 
изменении типа связи от металлического (в случае бериллиад), через 
ковалентный (в случае карбидов), к ионному (в случае окислов) было 
высказано в работах [6, 7], а затем более детально развито в работе [8]. 

В качестве объекта исследования из металлов переходной группы нами 
был взят хром в соединениях с [В, С, М, 0]. 

Исследовались СтВ, СгВ2, СгзС2, Ст.Сз, Сг>М, СгМ, Сг2Оз, а также 
химически чистые вещества Ст з и Ст2(50.)з. Бориды и карбиды 
были получены в Институте металлокерамики и спецсплавов АН 
УССР. Нитриды полузались диффузионным насыщением хрома в струе 
‚аммиака [9], Сг2Оз — окислением электролитического хрома при 1000° 
на воздухе. 

Исследовался рентгеновский А-край поглощения хрома на спектро- 
графе с фокусировкой по Иоганну в первом порядке отражения от пло- 


скости (1340) кристалла кварца. В качестве линий сравнения использо- 
вались К. Ее и К„ Мп. Линейная дисперсия составляла 2,5 ХЕ мм-*\. 
Трубка работала в режиме 12-13 КУ, 45--50 шА. Продолжительность 
съемки 35-—40 час. Наиболее контрастные спектры поглощения хрома 
получались при плотности поглотителя 5--—6 мг см-?. Для каждого ве- 
щества снималось не менее трех спектрограмм. 4 

Для всех исследованных нами фаз была измерена магнитная восприим- 
чивость. Измерения проводились в лаборатории магнитного структурного 
анализа Института физики металлов АН СССР П. Г. Рудомановым на 
магнитных весах при поле 8600 Ое и температуре 17°. За эталон была 
взята соль Мора. Основной К-край поглощения хрома в исследованных 
соединениях и металлическом хроме представлен на рисунке. По оси 
абсцисс отложена энергия, отсчитываемая от выбранного нуля; по о 
ординат — величины, пропорциональные коэффициенту поглощения. 

По Биману и Фридману [10], начальная область К-спектров поглощ 
ния переходных металлов с недостроенными 34-оболочками (в частнос 
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для хрома 34545") обусловлена переходами 15-электронов в незанятую 
часть обобщенной 3445-полосы с примесью 4р-состояний. В последнее вре- 
мя метод изохромат [14] дал возможность выделить с длинноволновой 
стороны кривой К-возбуждения отдельный максимум (й-структуру), про- 
исхождение которого связывают с 
переходами в 34-состояния. АР 

Верхняя кривая на рисунке ото- 
бражает ход коэффициента поглоще- 
ния в области основного КА-края 
электролитического хрома. Видно, 
что начальная область поглощения 
‚не имеет арктангенсоидальной фор- 
мы, а обладает некоторым перегибом 
в точке С*. По аналогии с кривыми 
К-возбуждения, полученными мето- 
дом изохромат характеристического 
спектра, этот перегиб можно объяс- 
нить также переходами в 34-состо- 
яния хрома. 

Итак, начальная область погло- 
щения в чистом хроме обусловлена 
переходами К-электронов в 34- и 45- 
полосы и отражает переходы в те 
состояния, которые претерпевают из- 
менения в зависимости от типа хи- 
мической связи. А так как коэффи- 
циент истинного поглощения зависит 
от нлотности незанятых состояний и 
вероятности перехода на эти состоя- 
ния, т. е. Г(Е) — Р(Е) п(Е), то эти 
два фактора будут влиять на интен- 
сивность начального поглощения. 

Экспериментальные кривые, пред- 
ставленные на рисунке, расположе- 
ны в таком порядке, что крайними ЕТ 
являются вещества с различными ти- Основной К-край поглощения хрома 
пами связи, а именно—хром с метал- в соединениях и металлическом хроме 
лическим типом и Сг›($О.)з с ион- 
ным. При рассмотрении этих кривых видно, что в чистом хроме началь- 
ное поглощение по интенсивности составляет примерно половину от всего 
скачка поглощения, в то время как у Сг2(ЗО4)з его совсем нет; при этом 
энергетическое положение максимума А остается неизменным. В данном 
соединении хром является трехвалентным, следовательно, квазиатом- 
ные 34- и 4$-уровни в значительной степени свободны. Однако в резуль- 
тате слабого взаимодействия между соседними ионами хрома в кристал- 
ле Сг2($0.)з перекрытие 34-45-полос с 4р-полосой либо совсем отсутству- 
ет, либо очень мало. Вследствие этого резко понижается вероятность пе- 
рехода А-электрона на 34- и 4$-состояния, что проявляется в исчезнове- 
‘нии начальной области поглощения в соответствующем спектре. На дан- 
ном. примере мы видим, какое большое влияние оказывает вероятность 
перехода на интенсивность начального поглощения. 

Переходя к трем последующим соединениям (СгС]з, Сг2Оз, СтМ), заме- 
‘чаем, что тонкая структура основного К-края поглощения хрома в них 
‘становится более богатой. Начальное поглощение, появляющееся в хло- 
‘риде. хрома, становится больше по интенсивности у окисла и еще больше 
У нитрида. Кристаллическая структура соединений данной группы обла- 


— _ *К сожалению, выбранный масштаб не позволяет явственнее показать перегибы 
на этой и следующих кривых. 
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дает октаэдрической атомной координацией. По Кимбалу [12], здесь долж- 
на иметь место 4?зр3-гибридизация волновых функций. Разумеется, в ре- 
зультате такой гибридизации 45-функций с р-функциями повышается 
вероятность перехода А-электрона в 34- и 4$-состояния. 

Интересной особенностью К-спектров поглощения хрома в соедине- 
ниях данной группы, выявленной, как нам кажется, впервые в настоящей 
работе, является наличие тонкой структуры в начальной области погло- 
щения (на рисунке перегибы в начальной области поглощения обозна- 
чены соответственно точками си т). По характеру спектра поглощения 
близко к этим соединениям подходит диборид (СтВз), который имеет не- 
сколько другую атомную координа- 


Магнитная восприимчивость соединений 
р й цию (атом хрома находится внутри 


хрома а 
шестигранной призмы, в вершинах 
а 3% 6-х. которой расположены атомы бора). 
Вещество | ^\’ |: Результаты измерения магнитной 
Е ее. восприимчивости, приведенные в таб- 
лице, показывают, что ее значение. 
Сгя(30:)3 | 28,0 425 р? убывает в ряду соединений Стг2(ЗО4)з, 
СтСз 21,8 453 СеС]з, Сг2Оз, СгМ, СгВ2 от 28,0.10-8 
Сг2Оз „19,2 4?5рз до 9,0 . 10-6 ССЗМ, что свидетельст- 
аи ие ь вует, по-видимому, об уменьшении чи- 
СС, 6'4 А или оо сла нескомпенсированных спинэлек- 
СРВ 6,7 ый: тронов в 34-оболочке атомов хрома. 
СгСз 3,8 > ея р Наличие закономерного измене- 
м — ния интенсивности начального погло»* 


щения, а также данные по измере- 
нию магнитной восприимчивости, по- 
зволяют считать, что в этом ряду соединений наряду с ионным типом 
связи имеется все возрастающая ковалентная составляющая межатомно- 
го взаимодействия. 

Вторая группа соединений (СгзС›, СгВ, Ст.Сз, Сг2М) имеет ббльшую 
(по сравнению с первой) начальную область А-спектров поглощения, рав- 
ную примерно 25-30% от всего скачка поглощения, и магнитную вос- 
приимчивость порядка 5-6 . 106 ед. ССЗМ, что существенно меньше 
восприимчивости предыдущего ряда соединений. Рассмотрение кристал- 
лических структур показывает наличие в данных соединениях в той или 
иной мере искаженной призматической атомной координации, для кото- 
рой по [12] должна иметь место 44зр- или @4р-гибридизация волновых 
функций. | 

Если предположить наличие только ковалентного типа связи, то дан- 
ные соединения должны быть диамагнитными или слабомагнитными, а на- 
чальная область А-спектров поглощения хрома в этих соединениях долж- 
на либо совсем исчезнуть, либо быть малой по величине. В нашем случае 
ни того, ни другого не наблюдается. Следовательно, характер сил связи 
в этих соединениях является сложным и, с нашей точки зрения, более 
отвечает развитому Паулингом [413] представлению о резонирующей ко- 
валентной связи. В данной группе соединений, когда в гибридизации 
принимают участие почти все 34-электронные орбиты (4%5р или р), 
происходит, с одной стороны, уменьшение числа свободных состояний, 
а с другой — значительно увеличивается число 4-состояний с р-характе- 
ром. Последний фактор приводит к исчезновению в начальной области 
поглощения тонкой структуры, наблюдающейся на кривых коэффициента 
поглощения для первой группы соединений. 

При общем рассмотрении К-спектров поглощения хрома в чистом хро- 
ме и в его соединениях с В, С, М, О, ( следует отметить неизменность 
положения точки 6 в шкале энергий независимо от типа соединения. 
Перегибы на кривой коэффициента поглощения, обозначенные точками @. 
и е, природу которых мы не рассматриваем, подвержены изменениям как. 
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2 


| ы а /{А— а 
в шкале энергий, так и в шкале интенсивностей. Точка 6 = ( у — 


[2 


середина скачка поглощения — закономерно смещается в коротковолно- 


вую сторону по мере возрастания в соединениях ионной составляющей 
сил связи. 


У всех исследованных нами соединений, за исключением СгС]з, Сг2Оз 


и Ст.($0.)з, наблюдается хорошо выраженная тонкая структура края 
({крониговская тонкая структура), простирающаяся на 150-200 еу в 
коротковолновую сторону (6--7 флюктуаций). 


ОЕ НЕ 
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В. А. ТРАПЕЗНИКОВ 


ИССЛЕДОВАНИЕ РАДИКАЛЬНОЙ ЭЛЕКТРОННОЙ ПЛОТНОСТИ 
ПО ТОНКОЙ СТРУКТУРЕ РЕНТГЕНОВСКИХ СПЕКТРОВ 
ПОГЛОЩЕНИЯ 


Наблюдающиеся с коротковолновой стороны рентгеновского края по- 
глощения флуктуации коэффициента поглощения можно сопоставить меж- 
ду собой по интенсивности на основе теории Костарева [1] следующим 
оЭразом: 


Фу" =. Ау» 1 — А}, ; (1 
эх 2 
Фи" Ак 1— А, 


здесь Фи” и Фу, — амплитуды флуктуаций коэффициента поглощения для 
волновых чисел А” и ЙА’, Аз’ и Ау’ — амплитуды возмущающего потенциа- 
ла атомного слоя, окружающего поглощающий атом, которые, по [1], 
имеют для 7-го слоя вид 


2 В) 
Аз; = 2..1. Е (2) 
поз И (ВЕН) ++ 4) 


здесь т — масса атома, 2; — число атомов в слое 7, А — постоянная План- 
ка, а; и В; — параметры экспоненциальной функции Г = _*", которой 
описывается потенциал окружающих поглощающий атом ионов, характе- 
ризующие радиальную электронную плотность. Наличие двух В (В’и В") 
означает различие в.изменении потенциала в сторону поглощающего ато- 
ма и противоположную. В8’и 8” различны по знаку и незначительно раз- 
нятся по величине. Допустим их равенство по величине, что упростит 
выражение (2). 


Фу» ” й 
Рассмотрим температурную зависимость отношения ас (при А” > А’), 
К’ 


обусловленную зависимостью параметров &% и В от температуры *. 
Зависимость поглощения от температуры на основе температурного ва- 
рианта теории Костарева [2] рассматривалась в [3], ‘где путем ввода в 
выражение (2) температурного множителя 5 и множителя, содержащего 
характеристическую температуру 0 (которая предполагалась в [3] завися- 


я ты Бр ие Ма 
щей от 7) был исследован вид кривой == = /(Т). В рамках температур- 
К’ 
Ра Фь" 
Фу 4 | Ф ) 
ного варианта [2] получается возрастание эр, роСтом к —т— > 
к р 


что показано в [3] (см. частный случай второго варианта), в то время 

как эксперимент показывает убывание [4 —7]. Сделанное в [3] допуще- 
= 

ние о зависимости 0 от Т делает возможным случай, когда ее < 0 


‹ 


* Рассмотрение приводили для одного слоя, так как, по [2], для объяснения 
тонкой структуры часто оказывается достаточно одного первого слоя (остальные 
слои дают сверхтонкую структуру). 
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у 

‘что согласуется с экспериментом. Но для этого, как показали приближен- 

‘ные расчеты в [8], приходится допустить большие изменения @ с темера- 

`турой; например, для железа при переходе от 20° к 800° 0 дожна умень- 

шаться с 430 до 260. Последнее обстоятельство заставило рассмотреть. 

другую возможность для объяснения температурной зависимости отноше- 
Фик" 

НИЯ ра именно через зависимость % и В от температуры. Для это- 
К” 

го представим их как средние значения, получающиеся из среднего по. 

времени распределения электронной плотности данного слоя при наличии 


теплового движения атомов этого слоя. 


в» к 
Температурную зависимость ъ„ Найдем, произведя дифференцирование 
к 


’ Фу 
а (вы) 
рае Зы 
ета. ЯТ 


для чего выразим % через В. Соотношение между % и В найдем из выра- 
жения для атомного фактора * 


со 
= \ А (3) 
0 Е 
| 8 и 
здесь 0 (г) =4А=г?р— радиальная электронная плотность, р= — уз (2тет )*!* — 
5 4п эш 9 
средняя плотность заряда в некоторой точке объема, ш = ——_, где 9— 


'угол отражения и \ — длина волны} рассеянного излучения. Подставляя 
эти величины в (3), получим 


со 3 


——- В! 3/2 у 
7 = с \ те 2 пигаг= а ы (За) 
0 (эт) 
где 
__ 322е (2теа)"® ТИ 
61а ПРА ы 24 [и Сэ. = С1 там С 


Представим правую часть (За) в виде ряда по степеням В и |, для 
чего выразим %х через 8 таким образом, чтобы первый член ряда обра- 
щался в единицу и коэффициент перед рядом не зависел от В и угла и 
равнялся бы атомному номеру Й, так как при нулевом угле отражения 
/=@. Для этого необходимо, чтобы % = с8?. Подставляя в (3а), получим 


= [1—2 (35-3 (8%)+---+ 1+0 (55)"+..:], 69) 
причем 
29т?е (2тес)“? 


ое 3173 


откуда с =с(20) константа вещества. 
С другой стороны, выражение для атомного фактора с учетом темпе- 


ратуры записывается так: 


эт 9\2 
—в(°) (4) 
[т А Гое , 
где В = 8т?и?, и — среднее квадратичное отклонение атома при тепловом 
д(“ е] 
с р 
движении. Аппроксимируя /› = йе ‚ что допустимо для малых би 


й + № поводу используемых здесь представлений об атомном факторе см., на- 


№ в [9]. 
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больших 9, получим выражение для атомно-температурного фактора: 


Ч ЬЬ 

Ан-В ии, 

{г = 2е (ла 
где А не зависит от температуры и является константой вещества. Раз 
ложим (4а) в ряд: 


Ут =2[1— (а + (ав)? (те) ВИТ 


т! х и уст В 
АВ)" (1 $2" 46 
со +--- |. ( | 


Сравнивая (36) и (46), видим, что А + В — ат т. е. и возрастает с умень. 


пением В,что говорит о размытии электронной плотности (более пологом 


ходе экспоненты при уменьшении В) с увеличением амплитуды тепловых 
> ди 
колебаний, т. е. эт" > 0 и т < 0. 
Подставим % = СВ? в (2), а (2), соответственно, в (1), после чего (1) про- 
дифференцируем по Т, что при некотором упрощающем допущении, не 


сказывающемся на знаке, дает 


Фил 

о ее 192 т221 с?В7 ("2 — К’) 48. (5] 

ат РК АЗ, (6 -- 4%'2)? (В2 -- 4%"?) (1—А,„„2)2 ат * 

а 4 (Фи / ©.) 

Как видно, = имеет тот же знак, что и С ‚ а последнее, по 
всем известным экспериментальным данным [4—7], имеет знак минус. 
а! 3 
Значение —. < 0, полученное как из неравномерного затухания тонкой 


структуры рентгеновских спектров поглощения © температурой, так и из 
изменения атомно-температурного фактора с температурой (через и), поз- 
воляет установить связь между рентгеноспектральными и рентгенострук- 
турными исследованиями. 


и 


- Ф 
По экспериментальным кривым т —=7(Т) можно сказать, что там, 
К” 


где наклон круче, имеет место большее убывание В с температурой и со- 
ответственно большее возрастание и, что говорит о большем убывании 
сил связи с температурой. Таким образом, в работе предлагается новый 
метод, позволяющий делать суждения об изменении амплитуды тепловых 
колебаний и определять среднее значение радиальной электронной плот- 
ности путем определения параметра В из рентгеноспектроскопических 
экспериментальных данных по тонкой структуре края поглощения. | 

В заключение автор выражает благодарность В. И. Ивероновой и 
А. Н. Орлову за интерес к работе и полезные замечания. 
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КОЛЛЕКТИВНОЕ ВЗАИМОДЕЙСТВИЕ ЭЛЕКТРОНОВ 
В КРИСТАЛЛАХ И ЕГО ПРОЯВЛЕНИЕ В СТРУКТУРЕ 
РЕНТГЕНОВСКИХ СПЕКТРОВ ПОГЛОЩЕНИЯ АТОМОВ 

В ПОЛЯРНЫХ КРИСТАЛЛАХ 


В опубликованных ранее работах [1—3] был выявлен ряд закономег» 
ностей в структуре рентгеновских спектров поглощения атомов в поляр- 
ных кристаллах, из которых следовал вывод о существовании в этих спект- 
рах двух серий линий поглощения, описываемых водородоподобными фор- 
мулами. Как уже отмечалось [1], эти закономерности нельзя объяснить 
на основе «квазиатомного» подхода к явлению поглощения рентгеновых 
лучей отдельными ионами этих веществ. Недостаточной является также 
так называемая одноэлектронная теория, не учитывающая межэлектрон- 
ное взаимодействие в кристаллах твердых тел. Для объяснения этих явле- 
ний оказалось необходимым рассматривать возбужденные состояния 
системы электронов, принадлежащих всему кристаллу [1]. 

Представление о такого рода возбужденных экситонных состояниях 
кристалла было впервые введено в науку Я. И. Френкелем. В последние 
‘годы была предпринята попытка создания строгой теории экситонов в рам- 
ках так называемой многоэлектронной теории [4—8], учитывающей взаимо- 
действие между электронами в твердых телах. Уже в первых работах, по- 
‘священных общему рассмотрению возбужденных состояний электронов 
‘в беспримесных атомных полупроводниках и ионных кристаллах, было 
показано, что коллективный характер‘ межэлектронного взаимодей- 
ствия в этих системах приводит к существованию в кристаллах двух ти- 
пов возбуждений — одного бестокового экситонного возбуждения, при- 
надлежатцего всему кристаллу в целом, и другого, связанного с переносом 
тока в кристалле, эквивалентного появлению электронов проводимости 
(и дырок. При полном исключении из рассмотрения процесса переноса 
электрического заряда в кристалле и учете слабовозбужденных состояний 
системы было показано [5], что «квантовые состояния» взаимодействую- 
щих электронов полупроводника могут быть интерпретированы как 
совокупность отдельных «элементарных возбуждений» или «квазичастиц» 
(экситонов), подчиняющихся статистике Бозе, и что первоначальная френ- 
‘келевская теория следует как частный случай из полученных соотноше- 
ний, если не учитывать обменные эффекты и сделать некоторые упрощаю- 
‘щие предположения относительно энергии отдельных «элементарных воз- 
‘буждений». При этом авторы, подчеркивая приближенный характер 
‘развитой ими теории, указывают на необходимость учета в ее более 
‘строгом варианте «внутренних возбуждений ионных остовов, которые 
‚могут находиться в тесной связи с поляризуемостью последних в реаль- 
‘ных кристаллах». 

Впервые прямые экспериментальные доказательства в пользу вывода 
‘теории о возможности представления возбужденных коллективных состоя- 
`ний взаимодействующих электронов в решетке твердого тела в виде свое- 
образных «квазичастиц» (экситонов), обладающих свойствами атомной 
истемы, были получены в серии работ Гросса и его сотрудников [9] 
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и в дальнейшем подтверждены другими исследователями. При изучении 
оптических спектров поглощения ряда кристаллов (Са›О, (4$, Но]>) 
в области низких температур этим авторам удалось обнаружить около гра- 
ницы поглощения присутствие ряда узких линий. В Са.О при температуре 
жидкого азота наблюдаются даже две серии линий поглощения —- одна 
в желтой части спектра и другая — в зеленой. Оказалось, что во всех слу- 
чаях частоты этих линий поглощения, за исключением первой (наиболее 
удаленной от границы края), хорошо удовлетворяют сериальной зависи- 
мости для водородоподобного атома. Более того, сходство в свойствах 
водородоподобной системы и «квазичастицы» настолько велико, что для 
линий спектра экситона удается наблюдать эффект Штарка и ионизацию 
экситона электрическим полем, а также зеемановское расщепление и диа- 
магнитное смещение «центров тяжести» компонент расщепленных экситон- 
ных линий в магнитных полях различной величины. Последнее смеще- 
ние в спектре экситона наблюдается уже у линии с п=3, в то время как 
в атомных спектрах натрия, например, заметное смещение имеет место 
для линий с и >> 20. Это связано с большой величиной радиуса оптического 
экситона по сравнению с радиусом соответствующей орбиты в атоме водо- 
рода. По данным [9], радиус орбиты экситона с п = 5 может быть оценен 
величиной, близкой к 200 А. Тот же порядок величины (—280 А) получает- 
ся при вычислении радиуса оптического экситона по формуле Мотта [10]: 
272 

Ув = т ; (1} 

в которой е — диэлектрическая проницаемость среды, равная для ионных 


кристаллов квадрату их показателя преломления; | — эффективная при- 


1 1 
веденная масса экситона: Ни р (ии: и в — эффективные массы 
1 2 


электрона и дырки); п — главное квантовое число рассматриваемого уров- 
ня возбуждения в водородоподобной «квазичастице»; е — заряд электрона; 
—=й/2к, й — постоянная Планка. 

Относительно высокое значение диэлектрической проницаемости для 
закиси меди (—/10), которое является причиной большой величины радиуса 
оптического экситона в этих кристаллах и облегчает наблюдение штарков- 
ского” и зеемановского расщепления экситонных линий поглощения 
в спектрах этих веществ, имеет ‘своим вторым следствием значительное 
уменьшение энергетической протяженности экситонной серии линий по- 
глощения в кристалле по сравнению с соответствующим водородоподобным. 
атомом. Энергетическая протяженность серии экситонных линий в спект- 
рах поглощения кристалла по отношению к положению границы серии 
(ЛЕ) может быть [7] определена по формуле 


: АЕ = ‚Я (=) ся : а 


в которой А = 109678 см-', т — масса электрона в вакууме, а остальные 
обозначения имеют прежний смысл. Как показали Гросс с сотрудниками 
[9], постоянная Ридберга в спектре экситона в Си›О действительно на два 
порядка (в 140 раз) меньше, чем в спектре атома водорода, АЁ-—0,3 е\у, 
а величины (в/т) для линий «желтой» и «зеленой» серий различны и изме- 
няются в пределах от 0,28 до 0,5. 

Помимо результатов спектроскопических опытов, получающих есте- 
ственное объяснение на основе предположения об экситонном характере 
возбуждения электронов этих кристаллов, в последнее время эти пред- 
ставления нашли себе многочисленные подтверждения и в работах по 
внутреннему [11—13] и внешнему [14, 15] фотоэффекту. 


* Как показано в [6], многоэлектронное взаимодействие в кристалле приводи 
к понижению порядка эффекта Штарка по сравнению с эффектом у невзаимодей 
ствующих атомов. 


ый 
д 
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° Возможность существования экситонных серий линий поглощения в 
‘рентгеновских спектрах поглощения атомов в твердых телах была впервые 
отмечена Кошуа и Моттом [16]. Экспериментальное доказательство на- 
`личия таких серий было дано, как уже указывалось, в работах [1—3, 17]. 
'Затем эти вопросы были вновь подвергнуты обсуждению в работах Пар- 
фата и Джоссема [18,19], а также Муто и Окуно [20] (последние ис- 
пользовали одноэлектронное приближение для исследования процесса 
поглощения рентгеновых лучей ионами К* и С!- в кристалле КС]). Пар- 
рату и Джоссему удалось достаточно убедительно показать, что учет 
экситонного механизма возбуждения кристалла КС] может позволить 
примирить наблюдающуюся на опыте небольшую (—/4 еУ\) ширину Кь-- 
эмиссионной линии (| с выводами теории о значительной протяженности 
Зр-полосы энергии С1- в кристалле КС! (-—4,4 еУ) и приводит к пред- 
ставлению о различной доле участия в эмиссии Кв,- и Кв-линий Зр-элек* 
тронов С], расположенных на разных расстояниях от дна Зр-полосы С1|-. 
Это является несомненным вкладом в теорию рентгеновских спектров 
испускания, несмотря на то, что авторы во второй своей работе [19] рас- 
сматривают на равных правах с предложенным ими ранее механизмом 
другое объяснение, именуемое ими «точкой зрения узкой полосы». Зна- 
чительно менее убедительными и вызывающими возражения являются 
выводы этих авторов, относящиеся к тонкой структуре рентге- 
новских спектров поглощения. Исходя из произвольного предположения 
0 значении величины е для рентгеновского экситона и постулируя необ- 
ходимость совпадения границ непрерывного поглощения в оптическом 
й рентгеновском спектрах, эти авторы не смогли преодолеть возникших 
перед ними трудностей и прийти к логически непротиворечивой системе 
взглядов. Мы не говорим уже о том, чтопредложенная ими схема оказывает- 
зя неспособной объяснить вскрытые в работах [1—3] закономерности 
в тонкой структуре рентгеновских спектров поглощения компонентов ще- 
точно-галоидных кристаллов. 

В макроскопическом варианте теории экситонов коллективный харак- 
гер возбуждения кристалла в процессе поглощения радиации одним из его 
птомов учитывается при помощи введения в основные формулы диэлектри- 
ческой проницаемости вещества е. Совершенно очевидно, что значения 
: должны быть различны для двух возбужденных (экситонных) состоя- 
тий кристалла, возникающих при поглощении его атомами рентгеновской 
‚адиации или ультрафиолетового излучения. В последнем случае при рас- 
‘‚мотрении радиуса действия оптических экситонов и протяженности обя- 
анной им серии линий ультрафиолетового поглощения в спектре кристал- 
а КС] можно (как это показывают опыты Гросса и других) получить до- 
‚таточно хорошее согласие с данными опыта, используя значения $, 
юлученные для наиболее высоких радиочастотных измерений. Между тем 
‘начительно большая инерционность среды в отношении рентгеновского 
юглощения (меньшее время жизни А-состояния) и меньшая подвижность 
акансии в 15-уровне по сравнению с таковой в валентной Зр-полосе кри- 
талла (возникающей при ультрафиолетовом поглощении в нем) делает 
ту цифру для е совершенно неприемлемой для описания свойств рентге» 
'овского экситона. Экспериментальная оценка этой величины показывает, 
то для рентгеновского экситона ее следует принять близкой к единице*. 


* В отличие от работ [18—20], где при рассмотрении рентгеновского экситона в 
ристалле КС! значения = произвольно принимались равными от 1,5 до 2,13. Не исклю- 
на возможность того, что в дальнейшем, по мере уточнения и развития представ- 
ний о механизме взаимодействия рентгеновых лучей с кристаллом, станет необходи- 
ым учитывать различия в величинах $ для спектров поглощения различных компо- 
ентов ионных кристаллов. На нынешнем этапе развития теории различие в условиях 
отлощения лучей различными ионами учитывается лишь путем выявления в экспери- 
ентальных спектрах поглощения атомов двух серий экситонных линий поглощения, 
торые рассчитываются в предположении, что среднее значение = в обоих случаях 


но единице. 
Г 4* 
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Действительно, комбинируя соотношения (1) и (2), можно получить фор 
мулы: 
фа 


В НЫ: 3 
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рент 


`позволяющие на основании экспериментальных данных и предположения 

что радиус действия рентгеновского экситона ограничен областью ближай 
шего окружения поглощающего атома**, оценить оба важнейших пара 
метра, определяющих свойства рентгеновского экситона в кристалле. В кон 
кретном случае рентгеновских спектров поглощения К и С] в кристалл 
КС[^** оценки по формулам (3) и (4) приводят к значениям (№/т) —0,„ 
и величине е, близкой к единице. Любопытно, что (в отличие от =) эффек 
тивные приведенные массы рентгеновского и оптического экситона в кри 
сталле оказываются весьма близкими по величине. 

Воспользовавшись полученными выше значениями зи в/т, характери 
зующими свойства рентгеновского экситона в кристалле, и результатам; 
‘работ [1, 147] по К-спектрам поглощения К и С1 в КС], можно пре 
‘вести расчет энергетического спектра рентгеновского экситона в кристал 
ле КС] и сопоставить его со спектром оптического экситона и данными о 
ультрафиолетовом поглощении в этом кристалле. Для учета внутренне 
го возбуждения ионных остовов и их поляризации под влиянием окружа 
ющих ионов расчет системы уровней рентгеновского экситона прове 
дился с помощью описанного ранее [4] метода по водородоподобны: 
формулам ^^**, включающим эффективные значения главного квантовог 
числа и*. Имея в виду относительно малый радиус действия рентгеновског 
экситона (в сотни раз меньше оптического) и почти адиабатический харак 
тер рентгеновского поглощения (большая инерционность среды, отвечаю 
щая условию в-—/1), такой метод учета внутреннего возбуждения ионны 
остовов кристалла в ходе поглощения рентгеновской радиации можно счи 
тать вполне оправданным и практически очень удобным. Энергетически 
спектр рентгеновского экситона, полученный в результате расчета Ё 
спектров поглощения К и С] в: КС [1], экспериментальные данные п 
К-спектрам испускания в КС1, а также данные по ультрафиолетовым спек" 
рам поглощения в этом кристалле приведены на рис. 1. 

Появление в КА-спектрах поглощения компонентов кристалла КС 
двух серий линий рентгеновского экситона вполне аналогично тому, чт 
наблюдалось в случае ультрафиолетовых спектров СлазО [9]. Эмиссионна 
Квв-линия С в КЦ обусловлена переходом электронов из Эр-полое 
С- на К-уровень атомов С1. Ширина Зр-полосы С]- равна 4,4 еУ, рам 
стояние между максимумами —2,2 еУ. Положение этих максимумов в 
энергетической шкале (рис. 1) отмечено пунктирной линией. Электронь 
заполняющие Зр-полосу С]- в кристалле, могут участвовать не тольк 
в образовании рентгеновских эмиссионных линий, но при благоприятны 
условиях также и в ультрафиолетовом поглощении, в ходе которого он 
перебрасываются на оптические уровни возбуждения кристалла. Этот сл! 


* Здесь АЕ выражено в 6У, а г. — в А. 


и п #* Это естественное само по себе предположение совпадает с тем, которое дел. 
лось в свое время Гиппелем [21 |. 


‘Жж® мт = 1,33 А и'АЕ!= м еу. 


‹**** Как показазо в работе [8], многоэлектронный характер’, задачи может вызва: 
омещение основного уровня экситона, в результате чего он хуже других уложится 
водородоподобную серию. Подобное явление действительно наблюдалось на опы‘ 
[9]..Однако анализ. формулы, выражаю щей поправку к величине энергии первого уро’ 
вя/экситона по [8], показывает, что в случае рентгеновского экситона эта поправе 
значительно меньше, чем в оптике. | 
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‘чай схематически представлен на рис. 1, в. Вычисление протяженности 
серии линий оптического экситона в КС] проводилось по формуле (2), 
| в которой в = 2,13; ь/т = 0,7. Как и следовало «ожидать, величина 
'АЁ в случае оптического экситона в кристалле КС! оказывается —2 еУ\; 
| т. е. примерно в 3 раза меньше соответствующего значения для рентге- 
' новского экситона. 

Как явствует из сопоставления результатов вычислений по схеме 
рис. 1, в с длинами волн максимумов ультрафиолетового поглощения 
| (А, и Аз) в кристалле КС! (1620 и 13404), их возникновение в спектре 


в 


Рис. 1. Рентгеновский и оптический экси- 
тоны: кристалле КС]: а— слева— Ку, 


‘линия испускания С], отвечающая запол- 
| ненной Зр-полосе СГ в КС1; справа — две 
| серии линий рентгеновского экситона (одна 
` из серий заштрихована) и континуум (двой- 
`ная штриховка); б — энергетическая схе- 
| ма: слева — местоположение заполненной 
| Зр -полосы С], справа — местоположение 
двух серий линий рентгеновского экситона 
(толстые и тонкие линии) и предел серий 
(двойная штриховка); в — заполненная 
р-полоса СГ и уровни возбуждения уль- 
трафиолетового экситона; г — спектр уль- 
трафиолетового поглощения кристалла КС]. 
’ Показано местоположение первой линии 
(А: и 42) и предела серии (К: и К2) каж- 

дого из экситонов ВА № 
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'можно представить себе как результат перехода электронов из различных 
| участков заполненной Зр-полосы С!]- на один и тот же оптический уровень 
'возбуждения кристалла. Такая трактовка структуры этих спектров суще- 
ственно отличается от точки зрения Мотта [10] и позволяет. очень просто 
объяснить закономерности, наблюдающиеся в уль- 
трафиолетовых спектрах щелочно-галоидных кри- 
сталлов, интерпретация которых, по Мотту, пред- 
ставлялась затруднительной. Если принять схему 
рис. 1, в, то не будет вызывать недоумения ни боль- 
шая степень постоянства расстояния между первыми 
двумя максимумами поглощения в ультрафиолето- 
вом спектре самых различных кристаллов этой груп- 
пы (300 А) и близость ее к расстоянию между К»-- 
и Кв--линиями (—2еуУ), ни относительно небольшое 
отличие в их интенсивности, ни, наконец, расщеп- 
ление второго максимума поглощения, обнаружен- 
ное [22] в ультрафиолетовых спектрах некоторых 
щелочно-галоидных кристаллов (рис. 2). 
ВИ Ультрафно- Отождествляя второй максимум поглощения с 
_‘летовые спектры по- ГРаницей серии экситона, Мотт тем самым приписы- 
‘глощения кристаллов вал последней такое же междублетное расстояние, 
ВЪВг (а) и СзВг (6) какое наблюдается у первых членов серии (—0,5 
„при комнатной тем с\) Это противоречит известным фактам, так как 
тут в дублетных спектрах расстояние между дубле- 
тами обычно резко убывает по мере приближения к границе серии. 
'Если учесть значительную ширину линий в рассматриваемом случае, то 
расщепление границы серии не должно было бы наблюдаться вовсе. Что же 
касается положения границы непрерывного поглощения в ультрафиолето- 
вом спектре КС], то, как это было показано выше, для первой серии воз- 


$ 
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бужденных уровней (рис. 1, г) она (К1) действительно находится вблизи 
второй линии селективного поглощения (.4з) на расстоянии —2 е\ от ли 
нии А1. Обращает на себя внимание, что, как это следует из эксперимен 
тальных данных и схемы рис. 1, би в, первые уровни рентгеновского 1 
оптического экситонов в КС] находятся приблизительно на одинаково 
расстоянии от заполненной зоны Зр С]-. Аналогичная картина обнаружен: 
также и для спектров поглощения кристаллов КВги Мак. Это обстоятель 
ство* позволило вычислить длины волн максимумов ультрафиолетовог: 
поглощения в кристалле КС], предполагая, что величина энергетическог 
разрыва между возбужденными уровнями 5- и р-симметрии в кристалл 
невелика и что они поэтому перекрываются. 

Вычисленные таким способом длины волн оказались [41] в удовлетво 
рительном согласии с экспериментальными. Законность сопоставлени; 
рентгеновских и оптических спектров кристаллов подтверждается такж 
результатами работы [23]. 
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* В общем случае совпадение первых уровней рентгеновского и оптического экси 
тонов может и не иметь места. 
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| К ВОПРОСУ О НАПРЯЖЕНИЯХ ПТ РОДА 


Еще в 30-х гг. Н. Н. Давиденков, рассматривая строение пластиче- 
ски деформированного металла, ввел представление о «напряжениях» 
‘или искажениях 1 рода. Молекулярная картина таких искажений бази- 
’ровалась на представлениях Делингера о «зацеплениях». Вте же годы 
| появился ряд работ (Марк и Гангстенберг, Бриндли и Спирс и’др.), в ко- 

| торых было показано, что на рентгенограмме пластически деформирован- 
‚ ного металла обнаруживается ослабление интенсивности интерференцион- 
ных линий по закону | 


т 1 = Ге 1? 5 / №, (1) 


у Схема, естественно вытекающая из модели зацеплений и поясняющая на- 
личие такого ослабления, основана на аналогии с влиянием теплового 
движения, а потому получила название «замороженного теплового дви- 

| жения» (напряжения ПП рода). в 

К концу 40-х гг. казалось твердо установленным, что пластическая 

| деформация во всех случаях вызывает появление напряжений П] рода. 
Появился ряд работ, в которых величина их, определяемая из отношения 
| интенсивности различных линий рентгенограммы, связывалась с механи- 
 ческими характеристиками металла. Последующая задача, казалось, сво- 

’  дилась лишь к необходимости уточнения количественной связи между упро- 
чнением и величиной напряжений [Ш] рода в зависимости от вида и условий 

| деформирования. 
°— _ Однако позднее появился ряд работ, идущих в разрез с более ранними. 
Эти работы можно разделить на две группы. К первой группе [1—5] 
принадлежат работы, в которых вообще отрицается наличие ослабления 
интенсивности интерференционных линий в пластически деформирован- 
_ ном материале. Однако позднее в некоторых работах [6, 7] снова утвер- 

° ждается их существование. К другой группе работ относятся работы, 
°в которых хотя и обнаруживается наличие ослабления интенсивности, но 
} — опровергается зависимость между упрочнением и напряжениями П] рода 
| или устанавливается более сложный закон ослабления от величины напря- 
_ жений ПГ рода [8—10]. 
| Поскольку разные авторы работали с различными материалами и вы- 
_ воды их противоречили друг другу, а полный анализ происходящего в ре- 
_ зультате пластического деформирования изменения интенсивностей всех 
линий рентгенограммы производился не всегда, нам казалось необходимым 
еще раз вернуться к этому вопросу. Интенсивность линий рентгенограммы 
при пластической деформации объекта может изменяться в результате ря- 
да причин, а именно: 1) образования текстуры; 2) фрагментации кристал- 
лов, что приводит к уменьшению коэффициента экстинкции и, следова- 
тельно, к усилению первых линий рентгенограммы; 3) возникновения напря- 
жений [1 рода или искажений в решетке, связанных с0 смещением атомов 
из положений равновесия, что приводит к ослаблению интенсивности ли- 

‘ний, возрастающему с порядком отражения; наконец, 4) ошибок в упаковке 

слоев, вызванных деформацией (ошибки деформации). 

Плотность дислокаций в пластически деформированном металле боль- 


592 Д. Батосурь, В. И. Иверонова и Г. П. Ревкевич 


ше, чем в отожженном. Можно представить себе две крайние модели строе- 
ния пластически деформированного металла. 

1. Все дислокации сосредоточены в области границ между блоками. 
Это приводит к уменьшению размеров когерентных блоков, к увеличению 
угла мозаичности и, следовательно, к усилению первых линий рентгено- 
граммы. $ 

2. Дислокации хаотически расположены внутри мозаичных блоков. 
В этом случае в кристалле возникнут смещения атомов из положений рав- 
новесия (напряжения ПТ рода). 

Так как скольжение имеет кристаллографический' характер (вектор 
Бургерса должен быть направлен по направлению скольжения), можно 
было предполагать, что средние квадратичные проекции смещений атомов 
на нормали к плоскости отражения будут различными и ослабление ли- 
ний, вызванное наличием таких смещений, будет зависеть от индексов от- 
ражения. Однако простой расчет показывает, что для кубических кристал- 
лов с большим числом направлений скольжения в большинстве случаев 
такой зависимости нет. 

Можно себе представить две модели: 1) скольжение в данном кристалле 
прошло по многим плоскостям и направлениям скольжения (этот слу- 
чай, вероятно, осуществляется при деформации порошка), и 2) в данном 
кристалле имеется преимущественное направление расположения векто- 
ров Бургерса. В первом случае оценка дает ослабление интенсивностей 
линий рентгенограммы по закону (1), где а не зависит от индексов отраже- 
ния (так как средние квадратичные смещения усреднены по всем направле- 
ниям скольжения). Во втором случае оказывается, что в общем случае 
множитель ослабления интенсивности уже не может быть записан в виде 
(1), и ослабление зависит от индексов отражения, хотя, по-прежнему, при 
отражении от одной и той же плоскости ослабление возрастает с возраста- 
нием порядка отражения. Однако практически при наблюдаемых на опыте 
ослаблениях интенсивности в пределах ошибок эксперимента заметить 
это различие, вероятно, нельзя 


Основная слагающая смещения агома из положения равновесия совпадает по на- 
правлению с вектором Бургерса. Если индексы направления скольжения—р, 9 и г, а 
индексы отражающей плоскости (—й, Ки 1), то среднее квадратичное смещение, перпен- 
дикулярное плоскости скольжения, пропорционально 


она 2 ПИН СБОЕВ 
8= = ин — А-а * (1°) 


Если в когерентно рассеивающем блоке имеется набор дислокаций с векторами 
Бургерса, направленными по всем возможным направлениям скольжения, необходимо 
усреднить значение смещения по всем этим направлениям: 


байка У (РЕ - 4+ = о 
С РР 1 › (2) 


где суммирование производится по всем членам, получающимся перестановкой знаков 
и порядка индексов р, 4 и г. Здесь Р — фактор повторяемости направления скольжения, 
а С — коэффициент пропорциональности, зависящий от величины смещения в центре 
дислокаций, закона изменения величины смещения при удалении от центра дислока- 
ций и от числа дислокаций. Преобразовывая выражение (2’), получим: 


---- 


и =С. т (Чат), (3') 


т. е. величина среднего квадратичного смещения не зависит от индексов отражающей 
плоскости (№, Ки 1), и закон (1), справедлив. 

При подсчете интенсивности для второй модели (в каждом когерентном блоке со- 
держатся смещения одного направления) надо усреднять не величины средних квадра- 
тичных смещений, а интенсивности отражения различных плоскостей, по-разному 
ориентированных относительно направления скольжения, но давших отражение на 
одно и то же дебаевское кольцо. В этом случае интенсивность какой-либо линии запи- 
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| | г. 
где «; определяется из соотношения (1*) для данного направления скольжения и раз- 
пичных й, Ки /, получаемых друг из друга перестановкой знаков и индексов; Р’— фак- 
гор повторяемости отражающей плоскости, а Го — интенсивность на кольце в образце 
5ез статических смещений. 

В общем случае изменение интенсивности различно для разных дебаевских 

щ 
95112 9 
колец и возрастает с порядком отражения, однако если считать 29, —55 — доста- 


точно малым, так что можно пренебречь вторыми степенями разложения, то, очевидно ‚. 
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тде 
по членам, получаемым перестановкой индексов й, Ки 1, аР’— фактор повторяемости: 
плоскости {1—1}. В результате, очевидно, опять получаем в формуле показатель, 
_ даваемый выражением (3’), не зависящий от индексов отражения. 
= Наконец, наличие ошибок деформации может привести к изменению. 
интенсивности, более сложно зависящему от порядка отражения. 
®° В данной работе изучалось влияние пластической деформации и после- 
дующего отжига на чистую медь, никель (электролитические) и сплав 
меди с оловом (4,35 %„т 5п). Так как основной задачей является уста- 
новление наличия или отсутствия напряжений 11] рода, то работа велась. 
‘на порошках — это позволяет полностью исключить влияние текстуры. 
| Измерения интенсивности проводились на установке УРС-50И на 
| К.-излучении См. Работа велась на монохроматизованном (отражением: 
`от кристалла пентаэритрита) излучении. До и после измерения интенсив- 
“ности каждой линии производились измерения интенсивности рассеяния 
эталонного образца, чтобы исключить дрейф счетчика и всей схемы и иметь. 
‘возможность вести сравнение результатов измерений, сделанных в разные: 
— дни. Эталоном служил образец из восстановленного вольфрама. Интен- 
`сивность измерялась по точкам при работе с широкой щелью путем опре- 
‘деления скорости счета. Вводилась поправка на «мертвое» время счет- 
чика, предварительно определяемое для каждого счетчика методом двух 
источников рентгеновского излучения. Повторяемость результатов изме- 
 рения при 7—8-кратном измерении каждой линии составляла 2% [41]. 
_Измерялась интенсивность линий с суммой квадратов индексов 3, 4, 8, 
11, 12 и 16 для всех образцов. Интенсивность линий (311) и (222) изме- 
_рялась совместно, так как перекрывание «хвостов» не позволяет измерять. 
их раздельно. Интенсивность линий (334) и (420) не измерялась, так 
как УРС-50И не захватывает достаточного интервала углов измерения, 
чтобы правильно провести линию фона на больших углах. 
° Особое внимание было обращено на измерение линии фона. Фон из- 
`‘мерялся в сторону от линий на большом интервале углов (до 10°). Линия 


вычисляется из соотношения (2”), в котором суммирование производится уже 


_вились постоянными. Таким образом, интенсивность «хвостов» присоеди- 
‘нялась к интенсивности линий. Измерение интенсивности для порошков 
меди было произведено для нескольких серий образцов, напиленных раз- 
‘ными способами (напиливание от руки, при помощи специального меха- 
нического приспособления, при комнатной температуре и в жидком азоте). 
Образцы после напиливания и изготовления хранились в жидком азоте, 
ва исключением некоторой части, специально вылеживавшихся при ком- 
натной температуре длительное время. Порошок никеля был изготовлен 
размолом в шаровой мельнице. Средний размер опилок после просеивания 
ерез сито был около 30 в. 
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Основные результаты по измерению интенсивности меди приведен 
на рис. 1, рассмотрение которого показывает, что в меди в первые моменте 
отжига интенсивность всех линий (в том числе и (141)) возрастает. Затек 
интенсивность передних линий медленно падает, и, начиная с отжига при 
температуре выше 500°, интенсивность всех линий падает. Эта закономер 
ность прослежена нами на нескольких сериях образцов, отличавшихся ре 
жимами термообработки. Следует отметить, что возрастание интенсивностт 

линии (111) не всегда можно обна 

{Иотм.600°24 ружить: это зависит от условий 
изготовления и хранения образца 
Возрастание интенсивности лини! 
(200) видно всегда. Для анализ: 
влияния пластической деформацихт 
на интенсивность линии строилис1 


кривые 
у то 

э 5112 9 | 

п и я $ ( 2 ,; (2 

где /. — интенсивности, изме 


ренные экспериментально, а /.— 
теоретически вычисленные по ки 
нематической теории, без учет: 
экстинкции и искажений [Ш рода 


Рис. 1. Зависимость интенсивности ли 
ний деформированной меди от темпера 
туры и времени отжига. Крестикам: 
отмечены данные для образцов, дебае 
граммы которых измерялись непосред 
ственно после напиливания, либо посл 
напиливания и последующего отжига 
квадратиками отмечены интенсивност! 
линии дебаеграммы, измеренной чере 


Нее 28 5 9 10720? 500°2ч месяц после изготовления образца 
ж°щжШж—ж—жЖжж—— к —ы—ы—ы—— г — 
400°С 


Экспериментальные точки, очевидно, должны лежать на теоретических 
кривых, в которых учитывается наличие экстинкции. При отсутствит 
напряжений ПТ рода это должны быть кривые, учитывающие первичнук 
или вторичную экстинкцию. Мы использовали для учета экстинкци! 
формулу Экстейна для первичной экстинкции [12]: ^ 


5 ГЬ\? 
че [> Пн еб о (3 
ы2 г) Ват "Ка 
и формулу Ланга для вторичной экстинкции [13]: 
р а Е 
а: : б-— 1 — бы 2 ыы : 
т, : | а 5 (1 


наконец, при наличии вторичной экстинкции и искажений Ш рода можн. 
написать: 


/ | `8 Е 1129./2 * 
9! ыы 1 — 2.2 : а ет /. 5 
\ 75 Т 312 $3 ( 
* ь —а311*9 [7 
Строго говоря, в формуле (5) в правой части вместо ], надо написать }, е 
2. * 
однако, учитывая, что на малых углах отражения множитель га"! мал 


а на больших углах мало ],, этим можно пренебречь. 
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де 5:— коэффициент первичной экстинкции, 2›— коэффициент вторичной 
кстинкции, 9 — угол Броэгга, 


к 1 -- со3? 24 с08* 29: 
“ 1+ 03? 24 с082 29’ 


© — угол отражения кристалла-монохроматора. 
®— При сравнении экспериментальных данных с теоретическими кривыми 
<ледует указать на два обстоятельства. 

® 4. Ход экспериментальных кривых (2) существенно зависит от вида 
ГА (теоретической функции атомного рассеяния). Неправильный выбор 
[с может существенно исказить анализ результатов. При построении кри- 
вых (2) мы использовали [:-кривые, вычисленные по Хартри для`меди и по 
’Бриндли — Спирсу для никеля. Во всех случаях введена дисперсионная 
поправка [14]. В работе [15] нами показано, что такие ],-кривые наиболее 
’ хорошо удовлетворяют эксперименту. 

° Для сплава выбор теоретической [-кривой осложнен, во-первых, тем, 
что не известно точное значение характеристической температуры сплава, 
и, во-вторых, возможностью наличия статических смещений, возникающих 
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Рис. 2. Зависимость 2 Ш от —з_ для отожженной меди 
ра 


_в результате образования твердого раствора. Кривая для сплава подби- 
° ралась из условия, что в оттожженных при высоких температурах образ- 
°щах не должно быть напряжений ПП] рода и экспериментальная кривая 
42) должна уложиться на одну из теоретических кривых, полученных при 
° учете экстинкции. 
°— 2. Экспериментально определяются не абсолютные значения интен- 
ивности, а относительные, так как в любом эталоне может сказаться 
°экстинкция и пересчет к абсолютным значениям становится не точным. 
Наличие общего множителя в измеренных значениях интенсивности не 
меняет формы кривых, а приводит лишь к возможности их параллельного 
° переноса вдоль оси ординат. Однако, если кривая для одного какого-либо 
образца совмещена с какой-либо теоретической кривой, это означает, что 
° положение всех других кривых для всех образцов, измеренных с данным 
_ эталоном, уже закреплено. Так как последние линии рентгенограммы вслед- 
°©твие экстинкции сильно не меняются, само совмещение целой группы экс- 
периментальных точек с теоретическими кривыми является практически 
однозначным, и коэффициент экстинкции может быть определен с точно- 
тью до 5—10%. 
На рис. 2 приведены данные для меди, отожженной при температуре 
|| 300° 4 часа. Сплошная кривая построена по уравнению (4), пунктирные — 
по уравнению (3). Экспериментальные точки ложатся на сплошную кривую. 
В нашей работе [15] детально рассмотрен вопрос о природе экстинкции 
| в отожженных при разной температуре порошковых образцах. При отжиге 
выше температуры рекристаллизации следует учитывать первичную экс- 


| 
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тинкцию, а в деформированных или отожженных при низкой температуре 
образцах основную роль играет вторичная экстинкция. Поэтому в дальней- | 
шем при сравнении экспериментальных данных с теоретическими кривыми 
для деформированных и слабо отожженных образцов мы используем кри- 
вые, построенные по уравнениям (4) и (5), учитывающим вторичную экс-_ 
ТИНКЦИЮ. 


. 


п? 
На рис. 3 приведены кривые шп ИФ ( = для деформирован- 
НУ \ 


ного и отожженного (в течение 2 час при температуре 600°) никеля. 
Непосредственно полученные для деформированного образца эксперимен- 
тальные точки изображены зачер- 

ненными кружками. Они явно ле- п 
жат на кривой, описываемой урав- 

нением (5), т. е. на кривой, постро- -ду 
енной с учетом наличия напряже- 

ния 11 рода (пунктирная кривая). . 04 
Если учесть наличие напряжений 
ПТ рода и ввести соответствую- 
щую поправку на эксперименталь- 
но измеренную интенсивность по 
формуле(1),то получим точки, изоб- 


03 5т? 9 /А* 


б 01 42 03 52 9/да 
-12 
-04 
По ов 
й № 
Рис. 3. Зависимость » 81129 
: : Рис. 4. Зависимость 2 шп чот м 
Е 5 81129 т 
2 п та от > для никеля а — для сплава Са-бп и б и в — меди 


раженные белыми кружками. Эти кружки хорошо ложатся на кривую с уче- 
том вторичной экстинкции (сплошная кривая). При этом а в формуле (5} 
оказывается равным 0,3, т. е. получаем статические смещения порядка. 
0,1 А, что сходится с данными Кохановской [16]. Крестиками отмечены 

экспериментальные точки для отожженного никеля. Они также хорошо. 
ложатся на кривую, построенную по уравнению (4), с несколько другим 

коэффициентом экстинкции (сплошная кривая). 

На рис. 4 приведены аналогичные кривые для отожженного в течение 
10 мин при температуре 218° сплава Сл-бп (кривая а) и для двух образ- 
цов деформированной меди. На рис. 4, б приведены данные для образца, 
с которого снимались дифрактограммы непосредственно после его изго- 
товления (образец 6, см. табл. 1), а на рис. 4, в — для образца, предвари- 
тельно пролежавшего 1 месяц при комнатной температуре) (образец 2, 
см. табл. 1). Экспериментальные точки, изображенные черными кружками, _ 
явно не укладываются на плавные кривые. При этом обнаруживаются два. 
обстоятельства: 

1) инленсивности линий (200) и (400) значительно ослаблены по срав- 
нению с остальными; 

2) если попытаться по интенсивности даже более сильных линий опре- 
делить коэффициент экстинкции, он окажется ббльшим, чем у отожженного. 
образца (общая же интенсивность всех линий меньше). 

Очевидно, на интенсивность всех линий, а особенно (200) и (400), 
влияет еше какая-то причина. Этой причиной, как легко показать, являются 
деформационные ошибки, появляющиеся в деформированной напилом меда 
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и сплаве Сп-би и сохраняющиеся даже при низких температурах отжига. 
В никеле деформационные ошибки также появляются, если деформировать 
«его напилом. Это обнаруживается по аномальному ослаблению интенсивно- 
сти линии (200), замеченному нами в напиленных пороках никеля в от- 
‚личие от молотых, и уже ранее отмечавшемуся в работе [17]. 

Если допустить, что ошибок деформации мало, то легко подсчитать 
‘изменение интенсивности линий дебаеграммы; ошибка в данном кристалле, 
‘давшем на дебаевское кольцо отражение от плоскости (111), может осу- 
яцествиться в одной из плоскостей семейства {111}. 

Кристалл с одной ошибкой в последовательности слоев (141) можно 
‘представить себе состоящим из двух частей, сдвинутых друг относительно 


г. 1 
‚друга по осям Х и У на На 
’нальные оси, совпадающие с ‘направлениями [014] и [101] в кубическом 
кристалле). Тогда интенсивность рассеяния такого кристалла может быть 


‚записана в виде 


соответственно (оси Х, У --гексаго- 


ПИН ЫЕ №2 (М М} ММ) а. 
а ЕЕ в а —. я) | 
где Ни К — индексы отражающей плоскости в гексагональных осях, М — 
полное число слоев в кристалле, ЛМ:!— номер слоя, на котором произошла 
‚ошибка *. Черта над членами, содержащими /Л1, означает необходимость 
‘усреднения по положению опгибки, т. е. по значению М1. Производя такое 
_усреднение, получим 


о Н-—К 
Т = —- =3 43 0082* (5), 


откуда для плоскостей с индексами Н — К = 3Зп получим" Т = 1 (ослабле- 


Е . На дебаевское 
кольцо попадают отражения от плоскостей всей группы индексов {#А]}. 
Отсюда легко просчитать поправочный множитель ТГ»: для дебаевского 
кольца, выразив индексы й, Ки [ кубической системы через индексы Н, 
К и Г. гексагональной системы координат. 

Очевидно, что при этом отражения с разными индексами ослаблены по- 
разному, так отражения от плоскостей (200) и (400) ослаблены сильнее, 
‘чем отражения от плоскостей (114), (220) и (311), а отражения первого 
и второго порядка от одних и тех же плоскостей ослаблены одинаково. 
Действительно, Т для отражения (144) равно 0,62, для (400) и (200) — 0,5, 
‚для (202) — 0,75 и для (341 +-222) — 0,72. 

’ Пусть доля кристаллов, содержащих ошибку, будет а, тогда интенсив- 
ность дебаевского кольца, очевидно, запишется в виде 


Тьш ="Тоны (1 —а’- аТ). 


Численный подсчет показал, что даже при малом содержании ошибок 
«а = 0,2-0,3) изменение интенсивности весьма заметно. Вместе с тем 
при таком малом содержании ошибок смещение линий, вычисленное по 
формулам работы [18], составляет всего несколько минут и на первых 


линиях не может быть замечено **. 
$ 


ния нет), а для плоскостей с Я — К == Зп получим Т = 


* Слоем мы здесь считаем тройную группу слоев, образующих ячейку. 

** В работе [19] были также обнаружены деформационные опгибки в меди и в сплаве 
_Сп-2п по смещению рентгеновских линий. В этой работе показано, что вылеживание 
_в течение 6 час при комнатной температуре приводит к почти полному снятию дефор- 
‘'мационных ошибок в меди. Сохранение ошибок деформации в нашем случае, даже при 
зылеживании образца меди в течение 1 месяца, может быть связано с большей чувстви- 
_тельностью нашего метода, но, возможно, и с меньшей чистотой использованной нами 
‘меди. Для сплава Си-5п результаты аналогичны тем, что получены в работе [19] для 
лава Сао - ми. 
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На рис. 4 белые кружки изображают экспериментальные точки, в кото- 
рых введена поправка на наличие деформационных ошибок. При этом для 
образца сплава Сл-бп а оказалось равно 0,5, а для меди 0,35 у образца 6> 
(рис. 4, 6) и 0,2 у образца 2 (рис. 4, 8). Мы видим, что после такого ис- 
правления экспериментальные точки хорошо ложатся на теоретические 
кривые, причем значение коэффициента экстинкции согласуется с та- 
ковым для меди, отожженной при 400° в течение 10 мин (у отожженного- 
образца #=6,5.10-4, у деформированных — 6,0 -10-4 (рис. 4, 6) и 6,5 -10-* 
(рис. 4, в)), когда деформационные ошибки уже сняты, а заметного» 
укрупнения блоков еще не произошло. Поправка на деформационные ошиб- 
ки для образца Си-бп также приводит экспериментальные точки на теоре-- 

тическую кривую для вторичной эк- 
Таблица 1 стинкции, с коэффициентом, мень- 
шим чем у более высокоотожжен- 


Значения а, ди @ для различных об- 
ного сплава. Ослабление интенсивно- 


разцов в 

сти за счет напряжений ПП рода в 
Е. Ё ВЕ Сп-Зп мы не обнаружили, а в меди— 
Е - Е : только в одном деформированном 
[Е | ке а | 25.10% х образце. Это хорошо иллюстрирует 
= Е ВЕ ся табл. 1, в которой дана сводка. 
Я ыы результатов измерения а, риа для 
образцов деформированной меди, 
Ручной отличающихся несколько разными 
1 | при 23° — (0,4 | 2,5 — способами изготовления. Напряже- 
. ” о и т © — _ ния ПГ рода обнаружены лишь в од- 

о Е 3,5 — ном из этих шести образцов. 
5 ‚ —483°4 мес.| — Первич- > Рассмотрение причин, влияющих 
ная на интенсивность линий меди, позво- 
ны ляет понять ход изменения их в за- 
В 1 Метееие Не висимости от температуры отжига 
ческий (рис. 1). Начальный подъем интен- 
при 23°] — 10,35] 6,0 10,05 сивности всех линий, и особенно 


сильно линий (200) и (400), соответ- 
ствует снятию деформационных ошибок. Падение интенсивности при тем- 
пературах отжига выше 400” соответствует резкому возрастанию разме- 
ров кристаллов. При этом основную роль начинает играть первичная 
экстинкция, за счет действия которой ослабляются уже не только перед- 
ние, но и задние линии рентгенограммы. 
Разница в поведении Са и № иллюстрируется табл. 2. В графе 1 при- 
ведено отношение интенсивностей линий то — {: отожженных образцов, 
2 
разделенное на такое же отношение интенсивностей деформированных 06- 
разцов 12. Это — пара линий, на интенсивности которых одинаково сильно» 
сказываются деформационные ошибки, так что их отношение не должно» 
зависеть от числа кристаллов с ошибками а. Вместе с тем рассмотрение гра- 
фы 1 табл. 2 показывает, что это отношение как для Са, так и для № 
растет с повышением температуры отжига. При этом надо учесть, что при 
отжиге меняется коэффициент экстинкции 2; если ввести соответствующую- 
поправку (исправленные на экстинкцию данные приведеныв графе2 табл.2), 
то это отношение для Сав пределах ошибок измерения остается по- 


(1 
ы 400 
стоянным. Вто же время отношение интенсивностей В 1/8», где В, = ( и ) . 
111 - 


ы 
у я о также исправленное на экстинкцию (графа 4) вырастает 
111 7 де 

у Си в первый этап отжига за счет снятия ошибок деформации. В № кар- 


тина оказывается другой. После введения поправки на экстинкцию обна- 
руживается параллельное возрастание как отношения 11/{з, так и Ва/В» 
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Таблица 2 
Отношения интенсивностей 
ее А ВЕ ЕАСИ СЕ: ЕР РЕАЕЕ Е Е ЕЬСЕВ а оЛЬО Зил да ИОВ КВ 


=} т ВЯ р ока 
уа оо от Таоо деф В» Га1 отж Таос деф 


Образец 
без поправки исправл. на экст. без поправки исправл. на экст. 
Медь 
Деформированная 
отожженная 480 О 1,0 4:0 
при 218°, 5 час 1,16 1,04 1,28 1,09 
50а”. 1,16 0,98 1,44 1,10 
17300; 4: 1,26 1,04 1,49 1,09 
Никель 
Цеформированный 
отожженный ЕО 1,0 1,0 4) 
при 400°, 2 час 1,05 1,01 1,09 1,06 
#8 6002.21, 1,16 1,10 $;22 {42 
8800222. 1,25 1,09 1,26 44 


(последнее, как и следует ожидать, несколько больше). Это указывает на 
присутствие в никеле, в отличие от Са, напряжений ПШ] рода, которые по- 
степенно снимаются при повышении температуры отжига. 

Подытоживая полученные результаты, можно сказать следующее. 
В пластически деформированном никеле есть напряжения [1 рода. Это 
соответствует результатам, полученным для никеля в работе [16]. В меди 
напряжения ПТ рода, вызванные пластической деформацией, могут быть, 
но могути не быть обнаружены. Условия деформации напиливанием не яв- 
ляются вполне стабильными; интенсивное напиливание может сопровож- 
даться некоторым повышением температуры. Результат может зави- 
сеть также от исходного состояния материала и степени его чистоты. Кро- 
ме того, вылеживание образца после напиливания при комнатной темпе- 
ратуре приводит к полному снятию напряжений |] рода, уменьшению. 
числа деформационных ошибок и заметному возрастанию коэффициента 
экстинкции. Но во всяком случае, когда напряжения [1 рода в меди есть, 
‘статические смещения, им соответствующие, очень невелики, и влияние. 
их на интенсивность значительно меньше влияния других факторов. 
Очевидно, напряжения 11] рода снимаются при низких (даже комнатных) 
температурах, а может быть, и в процессе самой пластической деформа- 
ции в материалах с низкой температурой рекристаллизации. В материалах 
с более высокой температурой рекристаллизации напряжения ПТ рода 
являются более устойчивыми. Однако в процессе низкотемпературного. 
отжига до собственно рекристаллизации идет изменение коэффици- 
ента экстинкции. При этом существенную роль играет вторичная 
экстинкция. Поэтому идет не только рост когерентных блоков, но и посте- 
шенное изменение угла фрагментации между блоками, видимо, за счет про- 
‘цЦесса полигонизации. Поэтому при измерении интенсивности линий и вы- 
числении из них величин средних статических смещений (если есть на- 
шряжения ПТ рода), во избежание ошибок необходимо предварительно 
вводить поправку на экстинкцию. 
м 
; 


Г Выводы 


В работе дан метод, позволяющий надежно разделить влияние на 
тенсивность линий рентгенограммы фрагментации блоков и напряжений 
ИТ рода. Показано наличие деформационных ошибок в порошках меди и 


| Ру 
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сплава Сл-бп. Возникновение таких ошибок можно рассматривать как 
результат двойного скольжения. Возникающая при этом конфигурация не 
должна вызывать появления статических смещений, а потому не должна 
обладать упругой энергией. Следовательно, она будет более устойчива, 
чем конфигурация, созданная обычной дислокацией, и может остаться 
внутри кристалла при его нагреве, приводящем к уходу дислокаций в 
грани между блоками, т.е. полигонизации. 

Можно предположить, что в большом числе работ, в которых напря- 
жения ПТ рода оценивались по изменению интенсивности линий, по суще- 
ству измерялось изменение мозаичности, а в некоторых случаях — де- 
формационные ошибки в образцах. Полученные ранее закономерности, 
связывающие механические характеристики с напряжениями [1 рода, сле- 
дует в основном отнести к связи между механическими характеристиками 
и мозаичностью. Роль напряжений ПТ рода, конечно, нельзя полностью 
исключить. Несмотря на малое их влияние на интенсивность они, возмож- 
но, заметно влияют на механические свойства. Необходимо также учесть, 
что условия полигонизации в сплошном образце и в порошке могут быть 
различными. Поэтому вопрос о связи напряжений ПП] рода с изменением 
механических свойств в большой степени остается открытым, и его нала 
решать заново. 

Трудность, которую при этом придется преодолеть, заключается в том, 
что механические характеристики получаются для сплошных образцов, 
а при измерении интенсивности необходимо полностью исключить влияние 
текстуры, что при работе со сплошными образцами пока не удается. Вся- 
кие приближенные методы оценки роли текстуры оказываются неприем- 
лемыми, так как сама величина изменения интенсивностей за счет напряже- 
ний ПШ рода невелика и может быть значительно меньше изменения ин- 
тенсивностей, вызванных наличием текстуры. 
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ИЗУЧЕНИЕ ТОНКОЙ СТРУКТУРЫ СПЛАВОВ Ее-5} ПРИ 
ДЕФОРМАЦИИ 


Анализ факторов, влияющих на интенсивности интерференционных 
линий при деформации 


При исследовании характеристик тонкой структуры сплавов Ее- 
при деформации мы столкнулись с явно экстинкционным эффектом: с уве- 
личением степени деформации интенсивности первых интерференционных 
линий возрастали сильнее, чем интенсивности последних. Поэтому для 
количественного определения искажений ПП рода необходимо было учи- 
тывать эффект экстинкции. Как было показано в работах [4—3] интен- 
сивность рассеянных рентгеновых лучей / с учетом эффекта экстинкции 
можно выразить следующей формулой: 


Г=14(4— 87), (1) 


где /, — интенсивность монохроматического первичного луча, А — ко- 
'эффициент интегрального отражения, /?— атомный фактор исследуемого 


вещества, ыы 
е-^. 
ик иж й (2) 


М№ — число элементарных ячеек в единице объема, т, е — масса и заряд 
электрона, Х — длина волны, с — скорость света, 2 — средний размер 
областей когерентного рассеяния рентгеновых лучей. 

При наличии искажений 1] рода формула (1) примет вид: 


Г = Го Ае`?М (1 — № #10); (3) 


где 7. = (Ре. + /” с>)?, Ги] — функции атомного рассеяния элементов, 
входящих в двойной сплав, с,— с›— атомные концентрации этих элемен- 


тов, 
__ 812 —5 (эт 0\2 
М3). 


Величина |/з характеризует искажения ПТ рода. В работе [4] было 


обнаружено ослабление интерференционных линий после деформации 
металла, которое выражалось появлением множителя С, несколько мень- 
шего единицы, в общей формуле интенсивности рассеянного излучения. 
Такое ослабление интенсивности Б. М. Ровинский объяснил тем, что после 
цеформации (1 — С) 100 % вещества перестает участвовать в дифракции 
рентгеновых лучей. Аналогичное ослабление интенсивности наблюдали 
= и Смолман [3]. С учетом этого фактора интенсивности интер- 


: ест аорте"). (4) 


Приравнивая экспериментальные значения интенсивности трех линий 
их теоретическим значениям, выраженным формулой (4), можно было 
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получить систему трех уравнений с тремя неизвестными и”, Си в и решить 
эту систему графически. 

Точность расчета искажений ПП рода по данному методу, как и по 
другим методам, основанным на сравнении экспериментальных интенсивно- 
стей с теоретически рассчитанными, зависит от выбранных значений функ- 
ций атомного рассеяния рентгеновых лучей. Наиболее точные величины 
функций атомного рассеяния получаются при расчете по Хартри [5]. 
Однако такие расчеты проведены только для некоторых элементов; для 
железа табличные значения функции атомного рассеяния вычислены по 
методу Томаса — Ферми [6]. Используя недостаточно точные величины 
функции атомного рассеяния железа, можно было внести систематическую 
оптибку в результаты измерения. К еще большей систематической ошибке} 
могло привести пренебрежение дисперсионными эффектами. Поправка на} 
дисперсию для железа определялась в ряде работ [7—9], однако ввиду не: 
которого различия в экспериментальных данных разных авторов эту по: 
правку можно было учесть только приближенно. В наших расчетах диспер: 
сионная поправка принималась равной 2,5 для всех линий. Чтобы прове 
рить не вносится ли при таком выборе поправки на дисперсию системати: 
ческая оптибка в результаты измерения искажений 1 рода, были проана: 1, 
лизированы интенсивности линий технически чистого железа, отожженног« 
при температуре 700°. Предполагалось, что после такой термообработки об 
разец технически чистого железа не имеет искажений 1Ш рода и на интен 
сивности линий влияет только эффект первичной экстинкции. Еслибыфунк \ 
ции атомного рассеяния были взяты правильно, то для отожженного пр 
температуре 700° железа должна была наблюдаться зависимость: 


Т 
Э 2 1 
Кри (1 ее 8 ]т ). } 
т 
и 2 
Построив график зависимости отношения — от /х ‚ мы могли убедитьс; 


т 
в том, что экспериментальные точки не имеют закономерного отклонени; 


от прямой линии, которое было бы в случае неправильного выбора функ 
ции /2.. Отклонение экспериментальных точек от прямой находилось в пре 


делах точности эксперимента. Поэтому можно было считать, что при та 
ком выборе дисперсионной поправки при определении искажений И 
рода систематическая ошибка не вносится. Найденная величина и” яв 
ляется суммой динамических и статических искажений. Для вычислени 
статических искажений характеристическая температура сплавов Ее-8 
в отожженном и деформированном состоянии принималась равной 430 


[10]. 


Материалы и методика эксперимента 


В качестве материала для исследования были взяты сплавы желез 
с 1,931; 3,489 и 7,345 % „т & и технически чистое железо; на графика; 
эти сплавы обозначены так: Ре -|- 1% 9, Ее {2% 9; Ее 44% Я 
Ре. Химический состав исследованных сплавов приведен в таблице. 


Содержание элементов (в %вес.) в исследованных сплавах 
с А1 | Р | 8 
не более 


Ге 

Ке 1 % ы 
Ке+-аф% 51 
Ге-+-Ач 951 


Фе — 
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® Образцы для деформации подготавливались следующим образом: 
после выплавки в вакууме сплавы проковывали в прутки сечением 
8 Х 8 мм, затем отжигали при температуре 4400° в течение 8 час. для 
равномерного распределения легирующего элемента. После этого от 
прутков отрезали части длиной 20 мм, которые деформировались сжатием 
на 30 %, и вновь отжигали 1 час при температуре 700°. В дальнейшем 
эти образцы подвергались статическому сжатию на различную степень. 
Для рентгенографического исследования из деформированных образцов 
брали три цилиндрических образца диаметром 0,6 мм для каждой степени 
деформации. 

Измерение интенсивности и ширины линий производилось на иониза- 
ционной установке УРС-50И. После съемки каждого исследуемого образ- 
ца записывалась линия (110) эталона. В качестве эталона было взято тех- 
нически чистое железо, отожженное при температуре 700° в течение 1 ча- 
са после 30% деформации. Интенсивность линии (110) эталона воспроиз- 
водилась с точностью 2,5 %, а ширина — 3%. Интенсивности линий эта- 
лона были измерены в монохроматическом излучении при одновременном 
замере мощности первичного пучка, т. е. для него были найдены коэффи- 
циенты интегральных отражений интерференций (110), (200), (244) и (220). 
Сравнение интенсивности линий исследуемых образцов и эталона, снятых 
в немонохроматическом излучении, давало возможность определить ‘и для 
них коэффициенты интегрального отражения. Для всех исследованных 
образцов производилась запись интерференций (410), (200), (241) и (220) 
в Ке-излучении. Параллельно с рентгеносъемкой измеряли микротвердость 
образцов на приборе ПТМЗ. Определение средних размеров блоков и иска- 
жений [ рода по ширине линии производилось по методике, описанной 
в работах [14, 12]. ме з 


Результаты и их обсуждение 


— На рис. 1 приведены кривые изменения микротвердости сплавов Ке-5 
с увеличением степени деформации. Как видно из этих кривых, микротвер- 
дость исследованных сплавов наиболее интенсивно возрастает в началь- 
ной стадии деформации — до 25—30%. При 80% деформации увеличение 
микротвердости оказалось наибольшим для сплава Ее {4% Я 
(150 кг мм-?), соответствующее увеличение микротвердости технически 
чистого железа составило 115 кг мм-?. 

Изменение средних размеров блоков, измеренных по ширине линий, 
показано на рис. 2. Средние величины областей когерентного рассеяния 
рентгеновых лучей, измеренные по эффекту экстинкции, оказались выше, 
чем вычисленные по ширине линий. Этот факт можно объяснить тем, что 
в деформированном металле, по-видимому, существует распределение 
блоков по размерам. Так как на интенсивности линий не сказываются 
блоки, меньшие 2 -10-5 см, то усреднение по интенсивности определяет 
средний размер лишь части блоков, имеющих величину более 2 10-8 см. 
Поэтому результаты измерения средних размеров блоков мозаики по эф- 
фекту экстинкции, очевидно, достоверны только для отожженных сплавов. 
На ширину линий оказывают влияние блоки меньше 4—5.10-8 см. Если 
учесть, что для деформированных сплавов даже измеренные по эффекту 
экстинкции блоки имеют размеры 5.1075 см и меньше, то можно считать, что 
усреднение по ширине линий в этом случае проводится почти по всем 
блокам. Поэтому средняя величина блоков, измеренная по ширине линии, 
более правильно отражает реальную картину мозаичного строения дефор- 
мированных металлов, чем вычисленная по эффекту экстинкции. Из кри- 
вых рис. 2 следует, что дробление блоков мозаики происходит интенсивно— 
до 20—25% деформации и затем прекращается. Искажения Ш рода с уве- 
личением деформации приближаются к величине 0,1 А для всех исследо- 
ванных сплавов. В сплавах в отожженном состоянии величина искажении 


1 5" 
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1 рода возрастает с увеличением концентрации $1. Прирост в величине 
искажений ПП] рода оказался наибольшим для чистого железа (0,1 А) 
и наименьшим для сплава Ре | 4 % 91 (0,06 А). 

Кривые изменения искажений П рода испытывают перегиб в районе. 
25—40% деформации, однако во всем исследованном интервале деформации 


4 20 40 60 90 
&,.% 
Рис. 1. Изменение микротвер- Рис. 2. Изменение средних разме- 
дости сплавов Ке-51 в зависи- ров блоков(ти.) сплавов Ее-51 в за- 
мости от степени деформации: висимости от степени деформации: 
1— Ее, 2 — Ее 1% 51, 3— 1— Ее, 2 — Ее 1% 51,3 
ге | 2451, 4 — Ее {4% 51 Ее {2% 51, 4 — Ре - 4% 91 


наблюдается рост искажений П рода (рис. 3). Увеличение искажений Ш ро- 

да с деформацией более значительно для сплавов с повышенным содержа- 
нием 91. 

На рис. 4 показано изменение процента вещества, не участвующего. 

в дифракции рентгеновых лучей. Можно предположить, что области метал- 

ла, не участвующие в дифракции рент- 

47. ЮЯ геновых лучей, располагаются по 

границам мозаичных блоков. Соглас- 

но теории дислокации [13], границы 


* 


Е, % 
Рис. 3. Изменение искажений 11 Рис. 4. Изменение процента вещества, 
рода АО/О сплавов Ее-51 в зави- не участвующего в дифракции рентге- 
симости от степени деформации: новых лучей, сплавов Ее-51 в зависи- 
1— Ее, 2— Ее 1% 91, 83— мости от степени деформации: 1 — Ее, 
Ее 2% М, 4 — Ре + 4% ‚ 2 — №-1% 9, 3— Е + 2% ум, 


4— № 44% 91 


зерен и блоков имеют дислокационное строение; искажения к ристалличе- 
ской решетки в этих областях могут быть настолько значительными, что 
они не принимают участия в дифракции рентгеновых лучей. Из сравнения 
кривых рис. 4 и 2 можно сделать вывод, что увеличение процента вещества 
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не участвующего в дифракции рентгеновых лучей при деформации до 25%, 
›бусловлено дроблением блоков и образованием границы раздела большой 
протяженности. При деформации свыше 25 % подъем кривых на рис. 4 мо- 
кет быть объяснен увеличением толщины границ блоков, так как размер 
‚локов с повышением деформации не изменяется (рис. 2). Увеличение 
голщины границ блоков, согласно теории дислокации [13], может явиться 
зущественным фактором упрочнения, так как оно препятствует переходу 
›двига от одного блока к другому. 
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ОПРЕДЕЛЕНИЕ СТАТИЧЕСКИХ СМЕЩЕНИЙ АТОМОВ 
В ПОЛОСЕ СКОЛЬЖЕНИЯ КАМЕННОЙ СОЛИ 


Курдюмов и его сотрудники в своих работах [1—3] развили метод 
определения статических смещений атомов при деформации металлов и при 
образовании твердого раствора. Исследования, проведенные на различных 
металлах, показали, что при холодной обработке металлов температура 
Дебая не меняется. Так как опыты проводились на поликристаллах, где 
пучок рентгеновых лучей освещает одновременно много полос скольжения, 
то характеристическую температуру и средние статические смещения этим 
методом, очевидно, выявить было нельзя. 

Для исследования нами была выбрана каменная соль. В ней можно вы- 
делить отдельную полосу скольжения и провести исследования кристалли- 
ческой решетки. Как показали Бриллиантов и Обреимов [4], при деформа- 
ции сжатием кристалла каменной соли, имеющего форму невысокого па- 
раллелепипеда, в нем образуется небольшое число полос скольжения, 
хорошо видимых в поляризационном микроскопе. В работе [5] было по- 
казано, что полосы в действительности представляют границу раздела 
между двумя различно ориентированными блоками кристалла. Изучение 
структуры этой границы методом Лауэ [6] показало, что она представляет 
собой область испорченной решетки с ориентацией, промежуточной между 
ориентациями примыкающих к ней соседних областей. Эта граница ин- 
тенсивно рассеивает рентгеновы лучи, что указывает на ее заметную тол- 
щину. Г 

Для определения дебаевской температуры недеформированный кристалл 
каменной соли отжигался при температуре 600° в течение 4 час, затем 
мокрой ниткой выпиливался столбик, параллельный ребру куба с разме- 
рами в основании 0,8 Х 0,8 мм?. От приготовленного таким образом об- 
разца получались рентгенограммы вращения — одна при комнатной тем- 
пературе и вторая при температуре жидкого кислорода. Для получения 
рентгенограмм при температуре жидкого кислорода была использована 
камера, в которой образец каменной соли непрерывно омывался потоком 
жидкого кислорода, что обеспечивало постоянную температуру образца, 
соответствующую температуре жидкого кислорода. Рентгенографирование 
производилось в медном излучении на острофокусной трубке с никелевым 
фильтром. Полученные рентгенограммы фотометрировались и определя- 
лась интегральная интенсивность рефлексов (200), (400) и (600). Так как 
интенсивность рассеянных рентгеновых лучей распределена в рефлексе 
неравномерно, то измерялась интегральная интенсивность рефлекса, для 
чего фотометрировалась площадь всего пятна на рентгенограмме. 

Определив интегральную интенсивность рефлексов деформированных 
и недеформированных образцов при двух температурах, можно найти 
характеристическую температуру как тех, так и других образцов. 

Полученные значения температуры Дебая для недеформированных 
образцов приведены ниже: 


< 
[= 
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№ образца 1 2 8 4 
и < 260. 2704280: «290 с 280лу ат 280 
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Дебаевская температура каменной соли, определенная нами рентгенов- 
ским методом, дает хорошее совпадение с данными (281° К), получен- 
ными другими методами. 

Для определения дебаевской температуры в полосе скольжения кри- 
сталл каменной соли выкалывался в форме невысокого параллелепипеда 
с примерными размерами 10 Х 10 Х 6 мм3 и подвергался деформации 


сжатия. Приложенная нагрузка равнялась 400—500 г мм-”. Из деформи- 


Рис. 1. Вид полосы скольжения в поляризационном 
микроскопе 


рованного кристалла выпиливался столбик с полосой скольжения, как 
и в случае недеформированного образца. На рис. 1 приведена типичная 
фотография в поляризационном микроскопе деформированного кристалла 
каменной соли с полосой скольжения. Черная линия представляет полосу 
скольжения, или же, точнее, границу между двумя различно ориентиро- 
ванными блоками. Светлая область возле полосы скольжения представляет 
место, где сосредоточены остаточные напряжения. Ось столбика, вокруг 
которой производилось вращение при рентге- 
нографировании (направление ребра куба), 
перпендикулярна плоскости рисунка. 

На рис. 2 изображена схема образца с поло- 


сой скольжения, от которого получали рент- Пучек 
генограмму. Фактически мы не имеем возмож- Я 
ности получить рентгенограмму только от ем 


полосы скольжения. В рассеянии рентгено- 
вых лучей принимал участие также объем 
кристалла, непосредственно примыкающий к 
полосе скольжения. Для того чтобы умень- 
шилось влияние этого объема, образец выпи- 
ливали так, чтобы в него попадала только 
область с большими внутренними напряже- 
ниями (светлая область на рис. 1), где 
заведомо имеется нарушенная кристаллическая решетка. Дебаевская 
температура определяется тем же методом, что и в случае недеформирован- 
ного образца. Приводим значения дебаевской температуры в полосе сколь- 
жения: 


Рис. 2. Схема рентгенографи- 
рования образцов 


№ образца 22 За 8 9 11 14 
ее 150 ао ББ, $50 165 170 


Полученные данные говорят о резком уменьшении температуры Де- 
бая в полосе скольжения по сравнению с недеформированным кристаллом. 
Это указывает на уменьшение сил связи между атомами кристаллической 
решетки в месте полосы скольжения. 

Зная характеристическую температуру каменной соли, можно опре- 
делить величину среднеквадратичных смещений атомов от идеальных по- 


м 
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ложений равновесия по формуле: 
Мб | 
ид — длиКо | 0/Т 4 


где их — среднеквадратичные смещения атомов от положений равновесия, 
-2 < 
Ф (8 /Т) — функция Дебая. Приводим йдл. рассчитанные по данной форме 
для недеформированных образцов: 
№ образца Я 2 856,7 4 


Ул 0,495 0,184 0,184 0,478 


и и для деформированных образцов — 
№ образца 2а,23,8,9 15,16,17 За,14 


И А 0,34 0,29 0,27 


Статические искажения определялись по методу, оцисанному в [2], по 
формуле: 
п А +м,) 


а’ | а *Фи/ Ф2, 
т. 
где ©’ = №8 — отношение интенсивностей различных порядков отраже- 
ВК > 
ыыый 
ния для недеформированного кристалла, и” = ии... дефор- 
ВэК21> 


мированного кристалла, М, и М,— величины, характеризующие тепловой 


множитель для разных порядков отражения для недеформированного об- 
разца, М, и М, —то же для деформированного образца, ф: и ф2— мно- 
жители, учитывающие изменения интенсивности различных порядков от- 
ражения только вследствие деформации. 

Известно, что величина ф аналогична тепловому множителю и может 
быть записана в виде 


—вти? $: 
фе 7 ‚ 
гле Ис — среднее статическое смещение атомов. Так как все остальные 
величины известны, то Ис может быть определено из приведенных фор- 
мул. Измеренные значения статических смещений атомов в ПОЛОСе 
скольжения приведены ниже 


№ образца 2а 3 8 9 41 _ 14 


ис, А 0:45 "013 ОЕ БС. о 


Эти значения примерно соответствуют величине динамических смеще- 
ний атомов недеформированного кристалла каменной соли при комнат- 
ных температурах. Суммарные статические и динамические смещения ато- 
мов в полосе скольжения при комнатной температуре примерно в три раза 
больше смещений атомов в недеформированном кристалле при той же тем- 
пературе. 

Для выяснения вопроса о том, как распределяется пластическая де- 
формация — локализована ли она в полосе скольжения, или же в ней уча- 
ствуют атомы всего объема кристалла—было проведено исследование крис- 
таллов, отпиленных рядом с полосой скольжения; затем выпиливались об- 
разцы, соседние с отпиленными и т. д., до тех пор, пока на отдельные стол- 
бики не распиливался весь кристалл. Все эти столбики исследовались 
описанным методом. Оказалось, что характеристическая температура всех 
исследованных образцов выше, чем в полосе скольжения, но она остается 
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тостоянной во всех образцах, не несущих полосу скольжения. Статиче- 

‘кие смещения в этих образцах меньше, чем в полосе скольжения. 
Приводим значения дебаевской температуры и статических смещений, 

толученных от образцов, отпиленных рядом с полосой скольжения: 


№ образца 3 Э 15 17 23 
Тд, °К 210 190 200 200 200 
ога 0,06 0,09 0,08 0,08 0,141 


Эти данные указывают, что пластическая деформация локализована 
не только в полосе скольжения, но в ней принимают участие и атомы, на- 
ходящиеся на очень больших расстояниях от полосы скольжения. Но наи- 
ольшие искажения все же находятся в полосе скольжения, где сосредото- 


чена главная часть пластической деформа- 
ции, которая приводит к ослаблению сил 
связи между отдельными атомами решетки. 


9 о 
900 


Такое состояние является неустойчи- 2:0 
вым и может быть восстановлено при от- 20017? 
жиге. Чтобы проследить, как происходит /50|020 
восстановление кристаллической решетки 
в промежуточной области с температурой, ' 
указанные образцы подвергались отжигу 90 
при температурах 400, 600, 700 и 760° С. 
Время отжига каждый раз было 4 часа. 2 200 40 9 80 
Каждый образец проходил все стадии от- а 
Рис. 3. Зависимость изменения’ 


жига. Уже после отжига при 400° Св по- 
ляризационном микроскопе полосы сколь- 
жения размывались и светлая область, 
окружающая полосу скольжения, заметно 


температуры Дебая (1) и средних 

статических смещений (2) от тем- 

пературы отжига. Разброс дан по 
всем исследованным образцам 


слабее просветляла поле зрения. Рентге- 

новская картина претерпевает меньшее изменение. Дебаевская температура 
за исключением нескольких образцов, не меняется ‘или меняется очень 
мало. То же самое имеет место для статических смещений. 


Температура Дебая и статические смещения при различных 
температурах отжига 


Температура отжига, °С 


№ Измеряемая 
образцов величина 20 | 400 600 700 | 760 
2х 9, °К 150 157 240 275 
Уш А| 0,45 0,14 | 0,40 | 0,06 
41 ВЕК 163 170 240 175 
из, А 0,47 0,19 0,10 0,05 
3 < 170 170 285 240 290 
У, А 0,18 0,18 0,10 0,07 0,01 
9 9.2°к 150 200 290 285 
из, А 0,19 0,43 0,08 0,05 
33 0, °К 160 205 280 290 
У, А 0,19 0,13 0,44 0,07 
1 0, °К 155 160 200 285 290 
Ушг, А 0,49 0,47 0,18 0,08 0,04 


ей 1%. 


При температуре 600° С полоса скольжения при наблюдении в поля- 
изационный микроскоп во всех образцах исчезла. Произошло также 
величение дебаевской температуры и уменьшение статических сме- 


= 
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Однако ни та, ни другая величины не достигают значений, соответствую- 
щих недеформированному кристаллу (в особенности это относится к ста- 
тическим смещениям). Это указывает на то, что хотя упругие напряже- 
ния при этом отжиге сняты, кристаллическая решетка еще не восста- 
новлена и имеет искажения. После отжига при температуре 700° С дебаев- 
ская температура у большинства образцов приближается к своему нормаль- 
ному значению, но статические смещения еще нигде не равны нулю. Ре- 
шетка еще полностью не восстановлена. И только при температуре от- 
жига 760°С идет полное восстановление решетки, статические смещения 
практически становятся равными нулю и дебаевская температура во всех 
образцах принимает значения, соответствующие недеформированному 
кристаллу. В таблице приведены значения дебаевской температуры и ста- 
‘тических смещений при различных температурах отжига. 

Зависимость изменения дебаевской температуры и средних статиче- 
ских смещений от температуры отжига дана на рис. 3. 

Из рассмотрения кривых видно, что изменения дебаевской температуры 
и статических смещений атомов происходят параллельно. Эта зависимость 
является характерной для всех образцов. 

Кроме этих исследований, проводилось также изучение изменения ин- 
тенсивности фона между двумя Лауэ-пятнами, полученными от двух сосед- 
них блоков, у образцас полосой скольжения и того же образца, но отожжен- 
ного при температуре 760°. После отжига вуаль между пятнами совершен- 
но исчезла. Это еще раз подтверждает восстановление решетки при от- 
жиге. 


Харьковский филиал 
Института химических реактивов 
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ИЗВЕСТИЯ АКАДЕМИИ НАУК СССР 
Г. ХХ, №5 СЕРИЯ ФИЗИЧЕСКАЯ 1959 


В. М. ФИНКЕЛЬ 


О ВОЗМОЖНОСТИ ИСКЛЮЧЕНИЯ ВЛИЯНИЯ ТЕКСТУРЫ 
НА ИНТЕНСИВНОСТЬ РЕНТГЕНОВСКИХ ИНТЕРФЕРЕНЦИЙ 


Важной рентгенографической характеристикой состояния пласти- 
чески деформированного металла является интенсивность его рентгенов- 
ских интерференций. Последняя определяется рядом факторов, в том 
числе искажениями кристаллической решетки, первичной и вторичной 
кстинкцией и текстурой. Эти явления приводят к довольно сложному из- 
менению интенсивности [1—4], из которого объективно не могут быть оп- 
ределены интересующие нас искажения ПГ рода. Первичная и вторичная 
экстинкции могут быть в той или иной степени устранены при исследова- 
ниях на обратных углах в жестком излучении, они могут быть также рас- 
считаны или по меньшей мере оценены. Однако текстура, которая опре- 
целяется видом деформаций, не поддается даже приближенному учету и 
пишь в редчайших случаях ее эффект может быть исключен. 

В подавляющем большинстве работ, посвященных искажениям ПШ 
рода и проведенных на монолитных деформированных образцах, текстура, 
по-видимому, не была полностью исключена. Безупречны в этом отношении 
лишь исследования порошков металлов. 

Основное влияние текстуры связано с установлением определенной 
ориентации плоскостей, выгодной или невыгодной для отражения [5, 6]. 
Кроме того, текстура, представляющая в известном смысле одно- или 
двумерную идеализацию структуры, ведет к возрастанию экстинкции. 

Для исключения основного влияния текстуры может быть предложен 
метод, заключающийся в выведении всех (или большинства) плоскостей 
с данными индексами в отражающее положение и регистрации интенсивно- 
сти отражения от всех плоскостей каким-либо интегрирующим приспособ- 
лением — пленкой или счетчиком. Задача сводится к вращению сферы 
Ник таким образом, чтобы она каждой своей точкой пересекла 
сферу отражения. Другими словами, необходимо привести в совпаде- 
ние нормаль к каждой из плоскостей (йА1) с одной из образующих отражаю- 
щего конуса. Интегральная интенсивность отражения всех плоскостей 
и будет характеристикой, не зависящей от текстуры. При этом влияние 
текстуры через экстинкцию не подавляется и должно быть устранено под- 
бором излучения. 

Подобного рода метод был впервые предложен Васильевым для изуче- 
ния аксиальной текстуры [7]^. 

Очевидно, в общем случае произвольной текстуры задача выведения 
всех плоскостей в отражающее положение не может быть решена вра- 
щением вокруг какой бы то ни было одной оси. Именно поэтому обычные 
методы исследования искажений 1 рода по соотношению интенсивностей 
различных интерференционных линий, посоотношению интенсивности линии 
и фона или, наконец, по абсолютной интенсивности одной линии при вра- 
щении образца около одной оси, оказываются неточными, а порой и грубо 


* Метод Д. М. Васильева основан на предположении о постоянстве количества 
обратных векторов в меридиональной плоскости Н-сферы. Предлагаемый нами метод 
свободен от каких бы то ни было предположений, касающихся механизма деформации. 
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ошибочными. Использованные в ряде работ по фрактометрическому иссле- 
дованию текстур [8—11 ] схемы не вполне удобны для изучения искажений: 
ГТ рода из-за малости угла брэгговского отражения 0 и связанной с этими. 
возможности проявления экстинкции. 

Для изучения искажений ПТ рода необходима обратная съемка от шли- 
фа как наиболее удобного и практически важного объекта исследования. 
Предлагаемая схема такой съемки изображена на рис. 1, г. Шлиф, 
вращаясь вокруг нормали к своей поверхности, поворачивается одновре-- 
менно вокруг оси, перпендикулярной чертежу в точке О. Эти два вращения: 
позволяют прозондировать почти всю по. 
люсную фигуру. Вращение вокруг норма- 
ли к плоскости шлифа при постоянном: 
угле наклона шлифа прощупывает плот- 
ность точек на одном (определенного ради- 
уса) круге стереографической проекции.. 
Наклон шлифа, меняя радиус окружно- 
сти, позволяет исследовать плотность то- 
чек на всей проекции. Стереографическая 
Рис. 1. Схемы рентгенографиро- проекция плоскостей, анализируемых при 


вания шлифа для подавления вли- Ом 
яния текстуры: 5 — источник из: такои съемке, будет иметь вид спирали. 


лучения, М — нормаль к поверх- Для того чтобы наложить нормали 
ности шлифа, 0— брэгговский всех плоскостей с данными (йА1) на верх- 
угол нюю (в плоскости чертежа — рис. 1) обра- 


зующую конуса отражающих нормалей п, 
необходимо шлиф наклонить на п/2 от положения / (плоскость шлифа 
перпендикулярна п) до положения // (п лежит в плоскости шлифа). При 
последнем положении, очевидно, отражения небудет. Крайним является. 
положение, когда отраженный луч лежитв плоскости шлифа. Итак, угол 
поворота шлифа составляет 


1/2 (120). 


Плоскости (1/1), нормали к которым лежат в интервале углов (*/2— 6), 
не отражают. На полюсной фигуре окажутся незаполненными периферий- 
ные области величиной (п/2 — 0). При такой схеме вращения нижнее отра- 
жение не представляет значительного интереса, так как в образовании 
его участвует меньшее количество плоскостей. 

Основная экспериментальная сложность метода заключается, во- 
первых, в том, что по мере наклона шлифа к пучку меняется поглощение и, 
во-вторых, в связи с наклоном и возрастанием поверхности облучения ухуд- 
шается фокусировка. 

Наиболее простым методом сохранения фокусировки является умень- 
шение сечения падающего пучка лучей по мере наклона шлифа при посто- 
янном /,^. Для этого прямоугольная щель связывается жестко со шли- 
фом. С ростом наклона шлифа наклоняется и щель, эффективное сечение 
ее падает. Если угол наклона шлифа равен углу наклона щели, то для пря- 
моугольной щели 

эфф == 490 (соз в — ‚. и а) . (2) 
где 5,— сечение щели, 5ъфф — эффективное сечение щели при наклоне, 
5, — размер щели, 4 — толщина стенок щели, а — угол ее наклона. 

Очень важно, чтобы плоскости (1\1), отражающие при различных поло 
жениях шлифа, находились в идентичных состояниях. Различие в погло- 
щении может быть скорректировано подбором продолжительности экспо- 
зиции для различно расположенных плоскостей. Потребуем эквивалент- 
ность условий отражения для различно ориентированных в шлифе плоско. 


* Го, вообще го . 
| ще говоря, зависит от сечения щели; это обстоятельство мо | 
полнительно учтено. ; во может быть доз 


| 


Исключение влияния текстуры на рентгеновскую интерференцию 613 


стей с данными (71): 


соз В 


р (с03В + с0за) =— с0136, (3) 


4 ЕЯ 
06—95 [608% — — зп“ 
а. 55 
где ® — угловая скорость наклона шлифа, определяющая продолжи- 
тельность экспозиции для различных плоскостей. Отсюда находим закон 
изменения © с углом поворота шлифа, а следовательно, и форму экс- 


центрика, который через рычаг приведет во вращение шлиф. 


Рис. 2. Рентгеновская камера: О — образец, Д — обойма для образца, ГВ — гибкий 
валик, Э — эксцентрик М и РЬ— рычаги, Щ — щель, К — кассета 


На основании вышеизложенного нами по схеме рис. 1 построена рент- 
геновская камера обратной съемки (рис. 2). Образец О помещается в обой- 
му Д и приводится во вращение со скоростью 1080 оборотов в минуту 
мотором через гибкий валик ГВ. Обойма с движущимся образцом вращает- 
ся фигурным эксцентриком 9 посредством рычага М, совершая в среднем 
три колебания в минуту. Обойма жестко связана рычагами Р с щелью Щ, 
закрепленной на валу. Поворот обоймы вызывает такой же поворот щели. 
Пленка помещается в кассету К. На коллиматор наклеивается тонкая же- 
лезная фольга (0,04 мм). Отражение (110) ее на пленке служит эталоном. 

В связи с условием (3) угловая скорость вращения обоймы оказывается 
различной при различных углах поворота: наибольшей при перпендику- 
лярном п, положении шлифа, и наименьшей, когда отраженный луч ле- 
жит в плоскости шлифа. Это ведет к тому, что шаг спирали на полюсной 
фигуре различен: в центре он максимален, на периферии — минимален. 

Для того чтобы отражали все плоскости с данными (й^/), необхо- 
димо, чтобы угловая ширина нити спирали 5 была равна или больше шага 
спирали й. Это ведет к отражению данной плоскости не один, а 6/й раз; 
поэтому различные плоскости при 5>й отражают разное количество раз. 
Целесообразно, для полного нивелирования условий отражения различно 
ориентированных плоскостей, сделать постоянным шаг й. В этом случае 
любая плоскость будет отражать один раз. Реализовано это было путем 
изменения угловой скорости вращения образца вокруг нормали пропор- 
а угловой скорости наклона образца. Камера позволяет полу- 
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чить с отожженных образцов достаточно хорошо сфокусированные линии 
с разделенным дублетом (рис. 3). 

Для того чтобы оценить предельные возможности метода и камеры, из 
растянутого на 50% образца Ст. 3 были вырезаны два смежных участка: 
поверхность одного из них — поперечное диаметральное сечение образ- 
ца, поверхность второго — продольное 
сечение. Таким образом, анализирова- 
лись плоскость текстуры и плоскость, 
перпендикулярная оси текстуры. Рент- 
генографирование с двумя вращениями 
образца в случае различного шага на 
полюсной фигуре показало, что интен- 
сивности линии (211) для продольного и 
поперечного образцов отличалась на 9 %. 
В случае постоянного шага отличие ин- 
тенсивностей составляло только 5 %, что 
Рис. 4. Зависимости интенсивности лежит в пределах ошибок при фотометри- 
интерференционной линии (211\ ровании. В то же время при обычной съем- 
при участии текстуры (1) и © и<- ке с вращением образца только вокрув 
ключением влияния текстуры (2), ы =: 

а также суммы интенсивностей ли- ОДНОоИ 0си, перпендикулярной к поверх» 
ний (651) и (732) Мо (текстура ис- ности, интенсивности различались на 
ключена) (3) исредних квадратич- 100%. 
р ОЕ я о д Камера применена нами для исследова- 
жения равновесия (4) от степе- 
ни деформации ния интенсивности отражения деформи ро- 
ванной Ст.3. Стандартный образец растя- 
гивался до разрыва. 

Из различных областей вырезались образцы со степенями деформации 0, 
13, 20, 25 и 50%. Поверхностью исследования служило продольное диамет- 
ральное сечение. 

В случае съемки с одним вращением образца, т. е. с участием текстуры 
(рис. 4, кривая 1), интенсивность возрастает примерно вдвое — до 20— 
25 % деформации, после чего уменьшается вплоть до 50 % деформации. 
В случае двух вращений, т. е. в условиях практически полного исключения 
текстуры, интенсивность линии (214) возрастает до 10 % деформации на 
15 %, а затем плавно спадает (кривая 2). Полученные результаты свиде- 
тельствуют о том, что возрастание интенсивности в первом случае связано 
и с текстурой, и с экстинкцией. Преобладающим при этом является влия- 
ние текстуры. 

Для образцов, примерная преимущественная ориентировка в которых 
известна, выбором поверхности исследования можно добиться вовле- 
чения 95—100 % плоскостей с данными (1/1) в процесс отражения и тем 
самым полностью исключить влияние текстуры. Если одной поверхности 
все же оказывается недостаточно, то можно исследовать две-три взаимно 
наклоненных и близко расположенных поверхности. 
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Рис. 3. Рентгенограммы линий (211) и (310) 
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Рис. 3. Рентгенограмма образца, де- 
формированного в течение 137 час 
при 450°, ==6% 
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Е. Э. ЗАСИМЧУК, Г. В. КУРДЮМОВ и Л. Н. ЛАРИКОВ 


ВЛИЯНИЕ ЛЕГИРУЮЩИХ ЭЛЕМЕНТОВ НА КИНЕТИКУ 
РЕКРИСТАЛЛИЗАЦИИ СПЛАВОВ НА НИКЕЛЕВОЙ ОСНОВЕ 


В настоящей работе изучалось влияние некоторых легирующих эле- 
ментов на кинетику рекристаллизации деформированных сплавов на ни- 
келевой основе. Химический состав исследованных сплавов приведен в 
табл. 1. 


Таблица 1 


Химический состав исследованных сплавов 


Е Атомные % Весовые % 
ы 
Е 
= А] ен: Сг Мо МЬ | Та М А] 1 Сг Мо М№ | Та С 
1 — — — -- — | — | 99,99 — | — — — = 
2 | 1,191 — -- — || — | Оста-10,55|] — | — — |— | — 10,045 
льное 
3 — | 0,93. | — — | — | — То же! — 10,760] — — || —_ 10,018 
4 — 1,001 — |— | — у» 0,811 — |— | — 10,027 
5 — 4,33] — | — 5» — | 3,87| — |— | — 10,030 
6 — — 8,501 — — |» — | 7,651 — — 10,030 
й — — 140,45] — |— »» 9,40 — |—| — 0,040 
о Зе — |0'’025 
9 —- — 120,601 — ||| — | — | 18,90] — — [0,022 
В ^^ 158'00 и Л У а 
о о Роваеы ИИ |0’020 
12 ПА а дез ьЙ ы| 5. 03 ыы 10020 
13 6,27 — у» — 9,84 | — | = 10,047 
14 — — — |410,29— 1 — |» | — | — — 1|15,78| — | — 10,023 
О |! |106 — | — 0.050 
16 — — — 117,30] — 1 — у» |—|— 25,82 — | — 10,020 
А еее 89.56 + Раые 02090 
18 — —- — 1,00] — »»|— | — — — 11,57 — 10,018 
19 — — — | —_ 4,00] » » 3,030,015 
21.92. *— [21.8 | |» » 10,89 — 1149,70 и — 0.05 
21 —- '+-3.68-|-24,8 | ру |309. Мок Че 0,05 
р а О О Я О Е И р т 
23 — — |207 2.441 — | — »э» | — | — | 18,7 3.871 — |= 0,029 
24 = =. 24.3 4,621 — | — |» » — 119,3 7,30| — | — 10,030 
а ВОГ 10,08 
вот 18 060,045 
27 | 2,08 | 4,02 [24.8 | — |||» › 10,973,30119,70| — |-—|- 00,054 


Большинство этих сплавов, для которых при комнатной температуре 
равновесным является однофазное состояние, деформировалось после от- 
жига. Стареющие же сплавы перед деформацией подвергались закалке. 
Пластическая деформация производилась путем одноосного сжатия 
‘образцов на 80 % при комнатной температуре. Затем образцы подвер- 
‘тались отжигу, с выдержкой от 5 мин до 10 час, в области температур 
_280 -- 900°. При отжиге температура поддерживалась постоянной в 
‘пределах--1°. 
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Мерой скорости рекристаллизации при данной температуре Т (в °К 
являлось время х, необходимое для возникновения и роста первых центро. 
рекристаллизации, до размеров порядка 10-3 см. Это время определялое 
по появлению первых точек («уколов») на рентгенограммах”. Полученны 
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Рис. 1. Зависимости времени рекристаллизации от темпера- 
туры для чистого никеля (правая прямая) и для сплавов ни- 
келя с 1 Жат А], ТЕ, Ст, Мо, № и Та 
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результаты представлены графически на рис. 1—4. Как видно из рисунков 
в исследованном интервале температур и времен отжига у М и его сплаво! 
соблюдается экспоненциальная зависимость: 


ходе “" 


где А — некоторая постоянная, ( — температурный коэффициент, на: 
зываемый обычно «энергией активации рекристаллизации». 
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Рис. 2 Рис. 3 
Рис. 2. Зависимости времени рекристаллизации нихрома от температуры и 
концентрации молибдена: 1 — № -|- 19% Сг, 2— №1-{- 19% Сг-{ 1,7% Мо, 
3 — № --19% Сг - 3,9% Мо, 4 — № |. 19% Сг 27,3% Мо 
Рис. 3. Зависимости времени рекристаллизации от температуры для нихро- 
ма, легированного алюминием, титаном, танталом и ниобием: 1—№1-+19% 
Ст Г 6% М (светлые кружки), 28—№1-19% С» +3% Та (черные рт 
8—№1 19% (Сг+3% Т1, 4 — №- 19% Сг-+ 1% А|, 5 — №- 19% С 


Эта величина, довольно малая в чистом никеле (где она такого же по- 
рядка, как и энергия активации граничной самодиффузии), сильно воз- 
растает уже при небольших добавках (1% „„) легирующих элементов 
{табл. 2). Все исследованные элементы при малых концентрациях сильно 


* Подробнее методика описана в работе [1]. 
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задерживают рост центров рекристаллизации в никеле. В порядке возра- 
стания действия эти элементы можно расположить в ряд: А1, ТЕ, Сг, Мо, 
МЬ, Та. Следует отметить, что согласно данным рентгеновских исследо- 
ваний, первые три элемента создают значительные статические искаже- 
ния и уменьшают амплитуду тепловых колебаний атомов в решетке ни- 
келя [2]. 

Концентрационная зависимость влияния хрома на величину ( и на 
скорость рекристаллизации 1/< при температуре 600° сопоставлена на 
рис. 5 с концентрационной зависимостью модуля Юнга Ё [3] и коэффи- 
циента диффузии О Соб° [4] при той же температуре*. Как видно из ри- 
сунка, наиболее эффективными оказывают- 

р {9т. час 4 92/ 

ся небольшие добавки( до 4 % Сг), при- 

водящие к резкому возрастанию И и 410 
уменьшению 1/‹ на несколько порядков. 08 
Дальнейшие добавки хрома уже практи- 
чески не влияют на величину (. Скорость 04 
рекристаллизации, однако, еще несколько 
снижается, достигая минимума при 16% „т 
Сг. При более высоких концентрациях ПВ, 
наблюдается уже некоторое ускорение 1, 
процесса. Заметим, что сложный ход -04 
концентрационной зависимости действия 
легирующих элементов и высокая эффек- -49 
тивность небольших добавок отмечались  -/0 
уже рядом исследователей [5, 6] в случае рис. 4. Зависимость времени ре- 
сплавов на основе См и А1. кристаллизации от температуры 
° Резкое изменение скорости рекристал- для сплава типа нимоник: 1 — 
лизации при малых концентрациях хрома ть т го т . 19 я 
‚нельзя объяснить соответствующим резким 13, ТИ, МЕ 19% с 443% 
изменением сил связей атомов в решетке ТЕ 64% А| 
никеля, так как в исследованном интер- 

вале концентраций модуль упругости изменяется всего на несколко процен- 
тов [3]. Не изменяется существенно и уровень подвижности атомов. Так, 
‘при 600° в чистом никеле Ок: = 2,7 .-10-" см?сек-! [7], а в сплаве №- 
4,51 % эт Сг Ос, =14,7 -10-И см? сек-" [4]. Некоторый параллелизм между 
изменением скорости рекристаллизации и подвижностью атомов наблю- 
дается лишь при средних и повышенных концентрациях хрома в сплавах**. 


Таблица 2 


Изменение «энергии активации рекристаллизации» в зависимости от легирующих 
элементов 


Легирующие элементы 


м 
основа А1 | а | Сг Мо МЬ | а 
Содержание, 
р %ат 1,19 0,93 1,00 0,99 1,00 1,00 
_О, ккал/г-атом-1 48-2 82--3 88-3 81-3 88-3 96--4 96-4 
СВЕ 4:10-* | 4.10-* 12.10 | 4.409 | 4.40-20° | 1.10-26 4.1020 


| * Данные по концентрационной зависимости коэффициента самодиффузии № 
°в сплавах №-Сг и №-Мо отсутствуют. Некоторое представление об уровне под- 
_вижности атомов в этих сплавах может быть получено и при помощи Со, близкого 
_ аналога №1. 
| ** Как было показано в работе [8], скорость роста центров рекристаллизации сле- 
_ дует сопоставлять не с объемной, ас граничной диффузией. Однако не исключена воз- 
можность некоторой аналогии в ходе концентрационной зависимости объемной и гра- 
ничной диффузий. 
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Подобные результаты получены и при изучении концентрационной зави 
симости скорости рекристаллизации в сплавах системы № — Мо (рис. 6) 
Здесь только еще более резко выражена эффективность малых добавок ле 
гирующего элемента на кинетику процесса. 

Действие добавок Мо на нихром 80—20 аналогично их действию н: 
чистый никель. Снова наблюдается (рис. 2) эффективность малых добаво! 
Мо, хотя и более слабая, чем в случае чистого никеля. Следует отметить 
что легирование молибденом приводит к дальнейшему замедлению скоро. 
сти рекристаллизации сплавов никеля с хромом и при таких концентра 
циях хрома, дальнейшее повышение которых ускоряет рекристал 
лизацию. 


ы [7 2 чае" 1 9, час" 
(ккал г-атом `. Дккал г-атом“" 6 
Ех} 
<> 
100 х 
= 
>х 


<> 
ЭГ ММ 
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Рис. 5 Рис. 6 


Рис. 5. Зависимости энергии активации 0 и скорости рекристаллизации 1/т, а так 
коэффициента диффузии 0 и модуля упругости Е кобальта от концентрации хрома дл; 
никель-хромовых сплавов при 600° 


Рис. 6.‘Зависимости энергии активации 0 и скорости рекристаллизации 1/7, а такж 
коэффициента диффузии ОР и модуля упругости Е кобальта от концентрации Мо для 
никель-молибденовых сплавов при 600° 


Такое же действие легирующих элементов наблюдается и при иссле 
довании кинетики рекристаллизации некоторых других тройных никеле 
вых сплавов (рис. 3). Рекристаллизацию нихрома задерживают те ж. 
элементы и в том же порядке воздействия, что и в случае чистого никеля 
хотя и здесь это дейстие несколько ослаблено. 

Влияние легирующих элементов на кинетику рекристаллизации спла 
вов на никелевой основе не исчерпывается их действием в пределах рас 
творимости в твердом состоянии. Так, при высоких концентрациях М 
(рис. 6) наблюдается некоторое замедление процесса рекристаллизации 
связанное с переходом в двухфазную область. Затормаживающее действи!: 
дисперсных частиц второй фазы на рост центров рекристаллизации про 
является еще более резко в случае четверного стареющего сплава (№ 27 
типа нимоник (рис. 4). В последнем случае это действие значительно пре 
вышает эффект влияния растворимых добавок на нихром. Подобные яв 
ления наблюдались уже неоднократно другими авторами [5, 6,9, 10] 

Таким образом, в исследованных сплавах наблюдается сильное за 
медление рекристаллизации под действием малых добавок легирующи: 
элементов, которое не может быть сведено к их действию на общий уровен: 
диффузионной подвижности атомов в решетке основного металла. Это яв 
ление особенно подчеркнуто у Мои №, которые, согласно авторадиографи 
ческим исследованиям, обладают резко выраженной горофильностью [11] 
Поэтому следует считать, что оно связано с неравномерным распределение! 
указанных элементов в объеме деформированного сплава. Повышенная кон 
центрация посторонних атомов на границе растущего центра рекристал 
лизации приводит к замедлению его роста [8]. 
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При наличии нескольких легирующих элементов каждый из них может 
насыщать пограничный участок, в результате чего может увеличиться 
общий эффект. Однако действие каждого из них окажется ослабленным 
ввиду частичной занятости пограничной прослойки другим легирующим 
элементом. При этом, по-видимому, нет оснований считать, что если 
действие каждого легирующего элемента в отдельности приводит к за- 
медлению рекристаллизации, то и вместе они во всех случаях окажут 
то же действие. 

Следует отметить, что горофильность элементов в твердых фазах не 


обязательно связана лишь с отрицательным значением производной сво- 
дс 


дс 
нию в наиболее искаженных граничных участках будут проявлять и 
‘элементы, создающие значительные искажения решетки основного метал- 
ла [1]. Придальнейшем повышении содержания легирующего элемента, когда 
избыточная концентрация последнего в пограничных прослойках достиг- 
нет своего предела, наблюдаются уже сравнительно небольшие изменения 
скорости рекристаллизации. Они обусловлены такими факторами, как 
изменение общего уровня подвижности атомов, появление второй дисперс- 
ной фазы и Др. 


бодной поверхностной энергии по концентрации > . Склонность к скопле- 
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ИЗВЕСТИЯ АКАДЕМИИ НАУК СССР 
Т. ХХШ, № 5 СЕРИЯ ФИЗИЧЕСКАЯ 195: 


С. В. СЕМЕНОВСКАЯ и Я. С. УМАНСКИЙ 


СОПОСТАВЛЕНИЕ ОСНОВНЫХ РЕНТГЕНОВСКИХ МЕТОДОВ 
ОПРЕДЕЛЕНИЯ РАЗМЕРОВ МОЗАИЧНЫХ БЛОКОВ 
В ПОЛИКРИСТАЛЛИЧЕСКИХ МАТЕРИАЛАХ 


Методика и результаты экспериментов 


Размер мозаичных блоков определяется двумя методами: для малы 
блоков (до 0,1 в) — по уширению последних интерференционных линий 
для крупных блоков (0,1--—1 »,) — по ослаблению первых линий из-з 
явления первичной экстинкции. Формула Дарвина [1] 


В: 


Т коз 74 


(1 


(п — число отражающих плоскостей, 4 — амплитуда отражения от одно 
атомной плоскости), определяющая величину ослабления интенсивност 
первых линий, выведена без учета поглощения излучения в материале 

В данной работе сделана попытка экспериментально оценить величин 
поправки на поглощение, т. е. найти степень преемственности указанны 
выше двух методов определения величины блоков. Одновременно опреде 
лялась величина блоков по формулам Вильхинского [2] 


4 
ра т 1 р [ча +В) С 
а ба окр зы +В) 


где и — коэффициент поглощения, =— поправка на экстинкцию, [ — ра: 
мер мозаичного блока, и Вейсса [3] 


Т 7 22 2 ‹ 
где М — число мозаичных блоков, Гр — угловые поправки. 

Сильно поглощающим материалом, полностью удовлетворяющим п 
ставленной задаче, явился спеченный карбид вольфрама. Образцы, имек 
щие форму цилиндров (2 = 10 -:- 15 мм, й =2 мм), были получены пр 
различных режимах восстановления и карбонизации вольфрама, подверг: 
лись мокрому размолу в течение 2 час, 6 час или 2 суток и спекались пр 
1400°. Эти образцы показывали небольшой эффект первичной экстинкци 
и небольшое уширение последних интерференционных линий. Так ка 
ошибка в определении размеров для таких блоков по обоим метода 
является максимальной, то условия проведения эксперимента выбиралис 
такими, чтобы снизить ошибку до возможной минимальной величинь 
Для каждого метода определялась средняя ошибка измерений. Съемк 
проводились на ионизационной установке УРС-50И. 

Хрупкость материала и высокая температура конечного отжига д: 
вали основания считать, что напряжения 1] рода в исследуемых образца 
отсутствуют. Поэтому мы принимали, что физическое уширение интерферей 
ционных линий носит лишь дифракционный характер. 

Для определения размеров блоков по формуле (1) сравнивались 
тенсивности линий (100) образца и эталона. Последний получался ый 
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ко иным режимом карбонизации и восстановления, чем остальные образцы. 
Съемка проводилась на излучении Са и Ге без вращения образца. Перед 
счетчиком ставилась щель шириной 4 мм с фильтром толщиной 0,04 мм. 
Для устранения ошибки за счет колебания интенсивности первичного пучка 
применялся медицинский дозиметр, подключавшийся к цепи счетного 
устройства. Кроме того, после каждого образца проводилось измерение 
интенсивности эталона. 


0 ПТ 10 15 777 


Рис. 1. Подбор аппроксимирующей функции для интерферен- 
ционной кривой образца, имеющего дифракционное упире- 
ние: /(х) = е`°х* (крестики) и {(х) == 1/1-- 91° (кружки) 


Окончательное значение ///моз для каждого образца получено в резуль- 
тате усреднения 6-10 измерений. Величина блсков, определенная по 
формуле (1), для всех образцов находилась в интервале 0,1--0,25щ. 
Средняя экспериментальная ошибка в определении размеров блоков по 
формуле Дарвина составляла, соответственно, 30-—-7%. По найденным 
значениям ///моз определялся также размер блоков по формулам (2) 


(для г — 2,87) и (3). Размеры блоков оказались, соответственно, в ин- 
тервалах 0,13--1щ (2) и 0,4--0,85 (3). 


Для определения величины блоков по уширению последних интерферен- 
ционных линий (формула Селякова) съемка проводилась на той же уста- 
новке УРС-50И на излучении А„ Си. Ширина щели перед образцом рав- 
нялась 0,1 мм, перед счетчиком 0,5 мм. Измерялась линейная и интеграль- 
ная полуширина линий (301) А„, и 301К.,. Благодаря хорошему разре- 
шению (угол сходимости — 2”) удалось измерить уширение при блоках 
величиной 0,1 -;- 0,25 и (если считать истинным размер блоков, определенный 
ло формуле (1)). 

Было проведено исследование для нахождения аппроксимирующей функ- 
ции, точно описывающей ход экспериментальных кривых. С очень хорошим 
приближением интерференционная кривая описывалась функцией Гаусса 
(рис. 1). Следовательно, дифракционное уширение определялось из пол- 
ной ширины линии по квадратичной формуле 


82 = В? — 62. (4) 


Для каждого образца окончательный результат получался усреднени- 
ем восьми данных. Так как высота падающего пучка составляла 10 мм, 
то усреднение по образцу было достаточным. Величина блоков, определен- 
‘ная по формуле Селякова, составляла 0,077-—0,747 и. Средняя экспери- 
ментальная ошибка составляла, соответственно, 15—30%. 


. 
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Обсуждение результатов 


Величины блоков образцов карбида вольфрама, определенные по уши- 
рению последних интерференционных линий и по формуле (1), а также ве- 
личины средних экспериментальных ошибок в определении размеров бло- 

ков этими двумя методами при- 
ведены на рис. 2. Сравнение всех 
четырех методов дано на рис. 3. 
Приведенные кривые показывают, 
что в формулу (1) следует ввести 
поправку. Все экспериментальные 
точки легли выше прямой, про- 


(И) дарв | 


03 
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Рис. 2. Сравнение величин блоков УС, 
вычисленных по уширению последних 
интерференционных линий и по формуле 
Дарвина: 1 — область абсолютной экс- 
периментальной ошибки при вычиеле- 
нии 1 по формуле Селякова, 2— область 
абсолютной экспериментальной ошибки 
при вычислении / по формуле Дарвина 


01 


01 02 М, 


с 


веденной под углом 45°, т. е. величина блоков, определенная по ушире- 
пию последних интерференционных линий, меньше величины блоков, опре- 
деленной по формулам (1), (2) и (3). 

Несмотря на то, что часть образцов 
дала результаты, попадающие в область 
экспериментальной ошибки, то обстоя- 
тельство, что все точки без исключе- 
ния легли выше прямой, проведенной 
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Рив о Рис. 4 


Рис. 3. Сравнение величины блоков, вычисленной по уширению последних интерферен- 
ционных линий, по формулам Дарвина (крестики), Вильхинского (кружки и квадраты, 
пунктирная кривая) и Вейсса (квадраты, сплошная кривая) 


Рис. 4. Экспериментальная (а) и вычисленная по формуле Дарвина (6) зависимость 
Ик ТО | 
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под углом 45°, и расположились на явно обозначенной кривой, а не хао- 
тично, говорит о том, что ошибка эксперимента меньше величины поправ- 
ки для исследованных образцов карбида вольфрама. 

На рис. 4 приведена экспериментальная кривая, определяющая истин- 
ную величину блоков, и теоретическая кривая Дарвина (1). 

Большая величина поправки и ее быстрый рост с увеличением размера 
блоков вряд ли объясняется только неучетом эффекта поглощения в форму- 
ле (1). Из рис. 3 видно, что формулы (2) и (3) дают худшие приближения, 
чем формула Дарвина. Несмотря на то, что формула (2) учитывает обычное 
поглощение, более грубые приближения, положенные в основу ее вывода, 
привели к худшим результатам по сравнению с формулой {1). Формула (3) 
дает еще большую величину поправки, чем формула (2). 

Для того чтобы сделать окончательные выводы, недостаточно данного 
исследования; необходимо провести еще целый ряд исследований на хруп- 
ких материалах, у которых полностью отсутствуют напряжения | рода. 

Тем не менее, на основе данной работы можно считать вероятным суще- 
ствование данной поправки. 

Теоретическое объяснение и более полное экспериментальное доказа- 
тельство данного положения является очень важным ввиду необходимости 
в очень многих задачах физики металлов и металловедения определять 
размер блоков во всем интервале размеров от самых мелких до крупных. 
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ИЗУЧЕНИЕ ШИРИНЫ РЕНТГЕНОВСКИХ ЛИНИЙ МЕТАЛЛОВ, 
ДЕФОРМИРОВАННЫХ ПРИ РАЗНЫХ ТЕМПЕРАТУРАХ 


Механические свойства металлов с понижением температурыподвергают 
ся заметным изменениям, причем для разных металлов эти изменения раз 
личны. Для металлов с решеткой гранецентрированного куба (г. ц. к. 
(А1, Ас, Ап, Са, №, РЬ) характерно повышение коэффициента упрочнени. 
с понижением температуры, в то время как предел текучести возрастае 
незначительно. Нластичность при этом сохраняется или даже увеличивает 
ся [1]. У металлов с решеткой объемноцентрированного куба (о. ц. к. 
(Ее, Мо, \\, Та), напротив, в некотором температурном интервале с пони 
жением температуры наблюдается большое повышение (в несколько ра: 
предела текучести и всей кривой деформирования, с небольшим увелич 
нием коэффициента упрочнения. Пластичность при этом уменьшается 
возможен переход из вязкого состояния в хрупкое [1, 2]. 

Некоторые сведения об изменениях в кристаллической структуре м 
таллов, происходящих при понижении температуры деформации, могу 
дать рентгенографические исследования. Имеется ряд работ [3—5], п 
священных изучению ширины рентгеновских линий металлов с решетко 
г. ц. к., деформированных при низких температурах. Ширина же рентгено1 
ских линий металлов с решеткой о. ц. к., деформированных при разны 
температурах, до сих пор изучена еще очень мало. Между тем, результать 
полученные нами для молибдена, указывают на заметную разницу в п 
ведении ширины рентгеновских линий при изменении температуры д. 
формации металлов, имеющих решетки г. ц. к. и 0. ц. к. 

В данной работе изучались вольфрам и железо, имеющие решетк 
о. ц. к., и никель, имеющий решетку г. ц. к. 


Материалы и методика исследования 


В качестве материалов исследования были взяты: никель марки Н- 
(г. ц. к.) следующего среднего состава: Си — 0,04 %, Ее — 0,042 % 
7п—0,004 %, $ — следы; вольфрам (о. ц. к.) (99,96%) и армко-желез 
(о. ц. к.). Никель и железо удобны для сравнения тем, что имеют разны 
решетки и почти одинаковые температуры плавления. 

Цилиндрические образцы Фф 10 мм и высотой 20 мм снабжались на бок‹ 
вой поверхности площадкой шириной 5 мм. Они отжигались в вакуум 
в течение 1 часа при температурах: № — 700°, Ее — 620°, \ — 1570 
а затем подвергались деформированию сжатием на машине ИМ-12А 
Сжатие было выбрано из-за того, что Ее и У при растяжении при некот« 
рых температурах хрупки. 

Образцы из Ее и № деформировались при —196° (жидкий азот) и пр 
20°, \ — от 20° до 450°. Для Ее и М эти температуры соответствуют 04 
ласти сильной температурной зависимости предела текучести. Деформаци 
при —196° проводилась в специальном стакане, заполненном жидки 
азотом. Для опытов при высоких температурах использовалась небольша 
печь. 
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Рентгеносъемки производились с боковой площадки образцов на иони- 
зационной установке УРС-50И. Образцы, деформированные при —196°, 
`рентгенографировались как непосредственно при низкой температуре, 
так и при 20°; с образцов, деформированных при других температурах, 
рентгенограммы снимались только при 
комнатной температуре. Низкотемпера- —мате- 


турные съемки производились в спе- риал (Излучение Фильтр | Линии 
циальном устройстве, подобном рентге- | 
новской камере [6]. Условия рентгено- м КаСи м (420) 
графирования и изучаемые интерферен- КоЕе м (222) 
ционные линии представлены в таблице. (111) 
Ширина линии определялась как Ее КоЕе — | (220) 
площадь кривой интенсивности, запи- (110) 
сываемой прибором, деленная на орди- (400) 
нату максимума. При всех темпе- \ КаСи М (200) 


ратурах исследовалось не менее трех 

образцов, причем каждый образец 

рентгенографировался 5—7 раз. Погрешность в определении ширины 
не превышала 3%. Разделение дублетов производилось общепринятым спо- 
собом [7]; далее находилось «истинное» расширение, из которого опреде- 
лялись искажения второго рода и величины блоков когерентного рассея- 
ния [8]. 


Результаты исследования и их обсуждение 


Диаграммы сжатия исследованных металлов представлены на рис. 1и2. 
Видно, что уровень напряжений, при которых происходит деформация 
образцов, с понижением температуры у \ возрастает значительно 
сильнее, чем у №. Подобные результаты получались и ранее; несколько 
‘отлично только то, что никель Н-1 дает небольшую площадку текучести, 


р: 109 кГ 
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0 8 ЕН 0 8 16 Е,% | 
Рис. 1. Диаграммы сжатия Рис. 2. Диаграммы сжатия 
никеля вольфрама 


чего обычно на никеле не наблюдалось. На рис. 1 и 2 даны также диаграм- 
`мы сжатия образцов, предварительно деформированных при более низкой 
‘температуре (а6с). 

На рис. Зи5 показано изменение ширины рентгеновских линий в про- 
‘цессе пластической деформации при разных температурах. Для никеля 
«рис. 3) ширина линий при деформировании вначале увеличивается быстро, 
‚а затем более медленно, причем для отражений (222) и (420) кривые идут 
'выше для более низкой температуры. Влияние температуры увеличивается 
© увеличением степени деформации, при малых деформациях оно практи-. 
чески не заметно. В случае линии (1411) разницы для различных температур 
не наблюдается, видимо, вследствие малости эффекта. Ширина линии 
образцов, деформированных в жидком азоте, при их отогревании до 


к 
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комнатной температуры не изменяется. Сжатие при 20° образца, предвари- 
тельно деформированного в жидком азоте, не изменяет практически ширину 
линии (222) до тех пор, пока она не достигнет кривой изменения ширины 
после непрерывной деформации при 20°. Подобная зависимость ширчны 
линий от температуры деформации и ее постоянство при отогревании на- 
блюдались и ранее |3] для никеля, деформированного кручением. 

Чем же обусловлено изменение расширения линий с изменением тем- 
пературы? При той величине эффекта, который наблюдается в данном 

случае, на этот вопрос с достаточной 

622-10 ‘рад определенностью ответить нельзя, так как 

т различие в величине блоков и искажений 

при разных температурах не выходит за 

пределы погрешности. Если же судить по 

данным других работ [3], то имеют место 
обе причины. 

Характер зависимости изменения шие 
рины линий для \ (рис. 5), как 
и для КЕе, одинаков. После первой пла- 
стической деформации на площадке теку- 
чести ширина всех линий сильно возрас- 
тает. При дальнейшем же деформировании 
увеличение происходит более медленно. 
Рис. 3. Зависимость ширины ли- Во всех случаях ширина линий тем боль- 
ний никеля от деформации: 1 — ше, чем ниже была температура деформи- 
при — 196°, 2— при 20°, 8— рования, причем значительная разница в 
при 20° после 14 % деформации , 

при — {96° расширениях появляется сразу после пло- 
щадки текучести, а при дальнейшей дефор- 
мации изменяется мало. 

Если образцы, деформированные при некоторой температуре, нагреть 
до более высокой температуры, то ширина линий уменьшается, причем 
в случае железа ширина линий, измеренная при 20°, почти одинакова для 
образцов, деформированных как в жидком азоте, так и при комнатной 
температуре. Это уменьшение ширины происходит довольно быстро, так 
что изменение ее во времени заметить не удается. На рис. 4 показано из- 
менение ширины линии (220) во времени после быстрого нагревания в струе 
воды. Видно, что с момента получения первой экспериментальной точки 
(—5 мин) ширина не изменяется. 


8,0 20аё 
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Рис. 4. Зависимость ширины линий (220) железа от 

времени при нагревании до 20° после 9,5% деформации 

в жидком азоте; крестиком на оси ординат обозначена 
ширина при низкой температуре 


‹ 


В случае вольфрама (рис. 5) нагревание до 300° образца, деформированы 
ного на 7,5% при 20°, также приводит к некоторому уменьшению ширин 
линий, но она все же остается наибольшей по сравнению с шириной, полу. 
ченной при других температурах, в том числе и при 300°. Если теперь это 
образец деформировать дальше уже при 300°, то ширина линий быстр 
падает и к 11% деформации достигает величины, получаемой после дефо 
мирования полностью при 300°. 
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Изменение искажений второго рода и величин блоков после деформации 
вольфрама показано на рис. 6. Видно, что после деформации на площадке 
текучести при всех температурах происходит сильное дробление блоков 
и рост искажений. При дальнейшем деформировании изменения стано- 
вятся менее значительными. При сравнении величин блоков, полученных 
после деформации при разных температурах, наблюдается некоторая тен- 
ценция к их уменьшению с понижением температуры деформации до 20°. 


вр. 009 
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Рис. 5 Рис. 6 


2ис. 5. Зависимость ширины линий вольфрама от деформации: 1 — при 20°, 2 — при 
50°, 3 — при 300°, 4 — при 400°, 5 — нагревание до 300° после деформации образца 
та 7,5% при 20°, 6 — вторичная деформация при 300° после предварительной деформа- 
ции при 20° 
?ис. 6. Зависимость величины блоков и искажений второго рода вольфрама от дефор- 
тации: 7 — при 20°, 2 — при 150°, 3 — при 300°, 4 — при 400°, 5 — нагревание до 
100° после деформации образца на 7,5% при 20°, 6 — вторичная деформация при 300° 
после предварительной деформации при 20° 


Что же касается искажений рода, то с уменьшением температуры дефор- 
шрования они сильно увеличиваются. Так, при 4% деформации искаже- 
шя, полученные при 20°, вдва раза больше, чем при 400°. Рис. 6 показы- 
'ает также, что уменьшение ширины линий образца вольфрама, деформи- 
юванного при 20°, после нагревания до 300° и при последующей деформа- 
ии при 300° происходит в основном за счет снятия искажений. Качествен- 
ю подобная зависимость имеет место для Ее; такая же картина была полу- 
на авторами и на Мо. 
Сравнивая теперь данные по изменению ширины линий с изменением 
емпературы деформирования для различных металлов, можно сделать не- 
‘оторые обобщения. Прежде всего следует отметить, что для всех метал- 
0в кривые изменения ширины линий после деформации при разных тем- 
‘ературах обнаруживают большое сходство с диаграммами деформирова- 
ия (рис. 1 и 3, соответственно, 2 и 5). Аналогичное сходство наблюдалось 
‚анее для А], Са, № [3] и Мо, т. е. различие в реакции на низкие темпера- 
'Уры металлов с решеткой о. ц. к. и г. ц. к., которое является основной 
Тичиной хладноломкости первых, проявляется и рентгенографически, 
видетельствуя о том, что физическая природа повышения сопротивления 
еформированию при низких температурах в обоих случаях не одна и та же. 
Эднако в чем заключается это различие, пока еще не видно. Одной из воз- 
жжных его причин может являться различное влияние примесей (углерод, 
тит. п.) на металлы с разными кристаллическими решетками. Можно 
ще сказать, что упомянутое различие в основном связано с напряжениями 
скажениями) второго рода, а не с раздроблением блоков и что повыше- 
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ние при низких температурах сопротивления деформированию влечет за 
собою увеличение искажений, а не наоборот. Последнее следует из того, 
что при деформировании Ке в жидком азоте промежуточное разгружение и 
нагревание до 20° не вносит изменений в диаграмму сжатия, в то время 
как искажения при отогревании уменьшаются в 1,5 раза. 

Что касается блоков, то, по-видимому, для всех металлов имеет местс 
тенденция к уменьшению их величины с уменьшением температуры де 
формирования. Сделать более детальное заключение не представляется воз- 
можным вследствие небольшой величины эффекта. Говоря об изменениг 
величины блоков и искажений, необходимо еще помнить о том, что извест. 
ные методы их определения по расширению рентгеновских линий обладаю" 
рядом недостатков. 

Опыты по деформированию с переменой температуры для всех метал: 
лов показывают, что величина ширины рентгеновской линии, а следова: 
тельно, и факторов, влияющих на нее, не является однозначной функцией 
температуры опыта в момент деформации, а может существенно зависете 
от температуры предварительного испытания. 


Ленинградский физико-технический институт 
Академии наук СССР 
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ИЗВЕСТИЯ АКАДЕМИИ НАУК СССР 
Т. ххш, №5 СЕРИЯ ФИЗИЧЕСКАЯ 1959 


М. Я. ФУКС и Л. Я. ГОЛЬДШТЕЙН 


ИССЛЕДОВАНИЕ ПРИ ПОМОЩИ РЕНТГЕНОВСКИХ 
МИКРОПУЧКОВ СТАЛИ, ДЕФОРМИРОВАННОЙ С РАЗЛИЧНОЙ 
СКОРОСТЬЮ ПРИ ПОВЫШЕННОЙ ТЕМПЕРАТУРЕ 


Применение узких, мало расходящихся рентгеновских пучков позволяет 
получить важные сведения о тонкой структуре деформированных кристал- 
лических объектов. Гирш и др. [1] выполнили этим методом серию работ 
на чистых металлах. Б. А. Мовчан применил микропучки для фазового 
анализа и изучения изломов стали [2,3]. Рентгеновские пучки, малые в од- 
ном измерении, использовали Колонцова [4] и Ровинский [5]. В данной 
‘работе при помощи микропучков исследовалась углеродистая сталь до 
деформации и после растяжения с различной скоростью при повышенной 
и комнатной температурах. 


Методика исследования 


Материалом для исследования служила Ст.25 после нормализации 
с 860° и отпуска при 620°. Средний линейный размер кристаллитов, опре- 
деленный по методу двух экспозиций [1], равнялся 25 в. Стандартные 
образцы были подвергнуты длительному разрыву на машине ИП-2 при 
разных режимах (таблица). Перед съемками образцы травились на глуби- 
ну 0,3 мм. 


Величина дезориентации фрагментов в зависимости от условий деформирования 
и степени деформации 


Общая область дезо- 
Условия деформиро- пОеЕАН ия мото, риентации в кристал- 


вания литах, град 
Примечание 


темпера- | время де- 


ООВ °С Формации | ^^628% &=15% | в=40%| в=6% | в=15% 


Е=40% 


450 1437 час 5-15 7-18 115-224 ,5--4| 1-3 [24,5 


450 15 » 15--25 118-30 2,5--7| 4-8 

450 4 » 20-—30 3-5 

450 3 мин 25--40 8—5 

20 > 35-45 [35-55 3-10] 3-10 

20 3» 20--40 | 30--45 1--3,5 Отпуск при 450° 
после деформации 

450 |137 час 7--15 | 11-20 1--4 | 3-4 Съемка в излуче- 
нии кобальта 

450 15 » 11-25 1-5 Съемка парал- 

лельно оси дефор- 
мации 


1 


Рентгенографирование проводилось на острофокусной ‘трубке системы 
_Б. Я. Пинеса в камере обратной съемки с плоской кассетой и круглым ще- 
левым коллиматором при диаметре облучаемого участка образца 70, 100 
и 120 в. Направление первичного пучка перпендикулярно оси деформации, 
‘угол сходимости пучка составлял (1,8-2,5) :10-3та4. Длительность экспо- 
_зиции для недеформированных образцов составляла 4—8 час, а для дефор- 
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мированных 20—40 час. Наблюдалась интерференционная картина о’ 
плоскостей (220) в излучении железа, а также (310) в излучении кобаль 
та. Форма, величина, почернение пятен и расстояние между ними анализи 
ровались визуально при увеличении Х15 —- Ж5 и микрофотометриче 
ски на приборе МФ-4. Угол дезориентации между фрагментами В вычислял. 
ся из соотношения 

М9 25 Ру 

5 — . ео 

2 05 9-3 2 

тде 3 — угол Вульфа — Брэгга, 1 — центральный угол, стягивающи? 
дугу между пятнами на рентгенограмме. 


Недеформированное состояние 


На всех рентгенограммах наблюдается по нескольку интенсивных рез. 
ких пятен. Они не находятся точно на окружностях линий К» и К. 
отклонение может достигать 30’. Это явление разброса пятен на рентгено- 
граммах недеформированных образцов отмечалось и ранее [4]. 

Некоторые пятна имеют вид радиальных штрихов, другие — круго- 
вую форму. Размер большинства пятен (радиальный и тангенциальный! 
колеблется в пределах 6—15’. Даже если считать, что все радиальное рас- 
ширение пятен обусловлено неоднородностью периода решетки, то и в этом 
случае последняя не превышает 3 10 -“. 


О В ЛЬ а 
0 0,25 050 79мм 0 05 ‚ д0мм 


Рис. 1. Микрофотограммы пятен недеформированного 
образца: а — по тангенциальному направлению, б — по 
радиальному направлению 


Почти на каждой рентгенограмме встречаются пятна, разделенные 
в тангенциальном направлении на две части. В отдельных случаях отме- 
чены пятна, расщепленные на несколько частей одновременно как в тан- 
генциальном, так и в радиальном направлении (рис. 1). Так как в отра- 
жающем положении находится всего 2—7 кристаллитов, то несомненно, 
что расщепленные части пятен являются отражениями от различных об- 
ластей одного и того же кристаллита, дезориентированных друг относи- 
тельно друга (фрагментов). Угол дезориентации фрагментов достигает 
} | 
Ни на одной из рентгенограмм не было случаев одновременного при- 
сутствия пятен от фрагментов одного и того же кристаллита на ее 
К. и К.,. Следовательно, общая область дезориентации в недеформиро 
ванных кристаллитах невелика и не превышает, очевидно, 20-25’ 
Отметим, что Д9 для К„-дублета (220) (^-Ее) равно 24’, естест: 
венная ширина спектральной линии 2--3’, а угол сходимости первичног 
пучка —6--7”. 


# 
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Интенсивность пятен на рентгенограммах в микропучках примерно 
такая же, как в обычных пучках. В то же время экспозиция во втором 
случае, когда пятна являются отражениями от целых кристаллитов, 
лишь в 10 раз меньше. Это обстоятельство, как и число разделенных 
Частей пятен, указывает на то. что фрагменты недеформированной стали 
представляют собой области того же порядка величины (по линейным 
размерам), что и сами кристаллиты, и не эквивалентны мозаичным блокам, 
имеющим линейный размер порядка 10-5 см. При этом не отвергается 
возможность блочного строения кристаллитов, так как фрагменты мо- 
гут состоять из большого числа блоков, углы между которыми порядка 
секунд. Если принять, что радиальное расширение пятен обусловлено 
главным образом дисперсностью блоков, то расчет по соотношению Селя- 
кова — Шерера дает линейный размер блоков —2 .10-5 см. Разориенти- 
ровка блоков вызывает, очевидно, наблюдавшееся тантенциальное рас- 
ширение пятен. 


Деформированное состояние 


Общей чертой всех рентгенограмм от деформированных образцов яв- 
ляется появление отдельных дуг вместо единичных резких пятен, харак- 
терных для недеформированного состояния (рис. 2). Дуги либо состоят 
из групп более или менее четко разделенных пятен, либо имеют непрерыв- 
ное почернение. Число дуг примерно равно числу пятен, наблюдаемых 


пенные 2.1. 


дей хе р. В нь КВ ЧЩ. 
0 1 2 9мм 


Рис. 2. Микрофотограмма участка рентгенограм- 

мы образца после деформации в течение 15 час 

при 450°, = = 15% (съемка поперечного сечения 
образца) 


в недеформированном состоянии. Интенсивность пятен в дугах меньше, 
чем пятен на рентгенограммах недеформированных образцов, несмотря 
на увеличение экспозиции в несколько раз. Итак, в результате деформации 
резко увеличивается количество раздельно отражающих кристаллических 
областей, т. е. происходит дробление фрагментов исходных кристаллитов 
(или нефрагментированных кристаллитов). Фрагменты деформированного 
металла значительно мельче, чем в недеформированном состоянии, но 
й они не адекватны мозаичным блокам, которые не могут дать отдельных 
антенсивных пятен в течение применявшихся экспозиций и иметь столь 
большую дезориентацию. 

Все пятна в отдельной дуге принадлежат фрагментам одного исходного 
«ристаллита, причем вследствие возросшей области дезориентации фраг- 
иенты одного кристаллита, как правило, дают отражения на обеих линиях 
«-дублета (не дублирующие друг друга). Закономерность расположения 
пятен в дуге и плавное изменение радиуса дуг свидетельствует о том, что 
соседние пятна в дугах соответствуют соседним или очень близким друг 
& другу фрагментам. Угол между фрагментами, дающими крайние пятна 
3 дугах, характеризует область дезориентации лишь тех фрагментов 

`кристаллите, которые находятся в отражающем положении. В общем 
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случае эта величина не совпадает с максимальной областью дезориентаци: 
внутри кристаллита и поэтому лишь приближенно характеризует пс 
следнюю. $ Г 

Длительное растяжение при 450° (137 час). При е =6% 
дуги на рентгенограммах состоят из сравнительно интенсивны 
и мало размытых пятен, многие из которых имеют форму радиале 
ных штрихов (рис. 3, см. вклейку П к стр. 614). Между пятнам 
имеется слабый сплошной фон, называемый в дальнейшем фоном дуги 
Он является, вероятно, следствием отражения от граничных областе 
между фрагментами, состоящих из совокупности мелких разориенти 
рованных блоков. 

Радиальная ширина штриховых пятен лишь на 10—20% превышае 
ширину подобных пятен на рентгенограммах недеформированных обра: 
цов, что свидетельствует о малых искажениях в соответствующих фра! 
ментах. Дезориентация этих фрагментов, как правило, несколько мент 
ше, чем фрагментов, дающих нештриховые пятна. Величины дезоринентеа 


ВВ ЕЕ И А Е и 
0 д 4 Г 8 мм 


Рис. 4. Микрофотограмма участка рентгенограммы образца, 
деформированного при 450” в течение 15 час, = = 15% 


ции фрагментов для всех исследованных условий деформирования. 
степеней деформации приведены в таблице. 

Следует отметить неодинаковую форму пятен и некоторые различи 
в расстоянии между ними в разных дугах и, в меньшей мере, 
пределах одной дуги. 

При увеличении степени деформации растет радиальное размытие ия 
тен, хотя расщепление дублета остается достаточно четким даже пр 
= = 40%. При этом почти нет штриховых пятен. Малая резкость и и! 
тенсивность пятен делает дугу более равномерно почерненной, что свид 
тельствует о большей однородности деформации. | 

С увеличением = от 6 до 15% различимость пятен становится нескольк 
более четкой вследствие увеличения расстояния между ними. Пр 
=—=6-:15 % многие пятна обнаруживают явные признаки расщепления, гла! 
ным образом в тангенциальном направлении (рис. 4), что свидетельству 
о дроблении фрагментов в процессе деформирования. Отметим, что воо0! 
ще пятна на рентгенограммах деформированных образцов не представляк 
участков с монотонно меняющимся почернением, т. е. соответствующие 
им фрагменты не являются совершенными областями кристаллическо 
решетки. 

При сокращении длительности растяжения п 
450° до 15 и 4 час вид рентгенограмм существенно не изменяет 
т. е. имеются дуги с явно раздвоенными пятнами и четко расщепле 
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Ка 

К -цублетом. Однако радиальное размытие дуг несколько увеличивается, 
‚а штриховая форма пятен встречается лишь при деформации в течение 
15 час. 

Кратковременное растяжение при 450° вызывает 
существенно большее радиальное размытие дуг, на сравнительно сильном 
фоне которых отдельные пятна выделяются слабо. Однако К„-дублет еще 
расщепляется. 

При холодной деформации радиальное размытие дуг 
значительно больше, чем для всех горячедеформированных образцов, 
‘и К„-дублет почти не расщепляется уже при = = 15 %. Пятна в дугах раз- 
личаются очень слабо, и лишь в некоторых случаях можно выделить более 
интенсивные участки дуг, очевидно соответствующие наиболее крупным 
‘фрагментам; по ним и производилось измерение дезориентации. 

После двухчасового отпуска холоднодефор- 
мированного образца при 450” более отчетливо выделяют- 


ся интенсивные участки дуг, а при = = 6% наблюдаются сравнительно 
четко разделенные пятна (рис. 5). Радиальное раз- 

мытие дуг значительно уменьшается, и К„-дублет хо- А ВИС 
рошо расщепляется. Дезориентация фрагментов не р 
изменяется при отпуске. Важно отметить, что радиаль- 


| 
ное размытие дуг и дезориентация после отпуска при 


450° выше, чем для соответствующей степени дефор- | .й 

мации образца, подвергнутого кратковременному 

`растяжению при 450°. Следовательно, имеется раз- и 

личие между одновременным и последовательным ве #9 

действием деформации и нагрева, даже длительный 

отпуск при 450” не приводит холоднодеформирован- Рис. 5. Рентгено- 

ную Ст.25 к состоянию, получающемуся при крат- грамма образца, 

ковременной деформации при 450°. подвергнутого хо- 
Для выявления влияния текстуры были проведены Ра р р 

съемки поперечного сечения образцов с направле- ани. РВ 

нием первичного пучка параллельно оси деформа- гу при 450° 


ции, а также съемки в излучении кобальта. В обоих 

случаях вид рентгенограмм и углы дезориентации идентичны ранее рассмо- 
тренным. Таким образом, в исследованном интервале деформаций тек- 
стура в.заметной степени не проявляется. 

Отдельные опыты были проведены на стали 35ХНМ с линейным размером 
кристаллитов в недеформированном состоянии, в два раза меньшим, чем 
в Ст.25. Для нее после длительного растяжения при 500° в течение 16 час 
при = = 20% радиальное размытие дуг оказалось больше, чем для сравни- 
мых условий деформации Ст.25, а отдельные пятна не наблюдаются. Следо- 
вательно, дробление и рост микронапряжений происходит в данной стали 
более интенсивно, чем в углеродистой. 

Полученные результаты выявляют некоторые детали деформирования 
‘углеродистой стали. При исследованных условиях деформации происходит 
раздробление исходных кристаллитов или их фрагментов на более мелкие 
фрагменты и дезориентация последних. При одинаковой степени деформа- 
ции наиболее крупные и совершенные фрагменты наблюдаются после дли- 
тельной горячей деформации, а наиболее мелкие и искаженные — после 
холодной. Уменьшение длительности растяжения при 450” усиливает 

° дробление кристаллитов. Взаимная дезориентация фрагментов, а также 

_ общая область дезориентации в кристаллите возрастает с увеличением сте- 

° пени деформации, а при одинаковой степени деформации они тем больше, 

_ чем выше скорость деформирования и чем ниже температура. С другой сто- 

роны, упрочнение металлов также тем больше, чем выше скорость дефор- 
мирования и степень деформации. Таким образом, меньшей дезориентации 
фрагментов соответствует и меньшее упрочнение стали. 

Фрагменты, разумеется, в свою очередь, могут состоять из мозаичных 
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блоков, размельчающихся и дезориентирующихся при деформации. Дез- 
ориентация последних, в частности, может являться причиной тантенци- 
ального размытия пятен при повышении степени деформации. 

При деформации до 15% и большой длительности растяжения при 
450° не возникает существенных микронапряжений и блоки слабо измель- 
чаются, о чем свидетельствует малое радиальное размытие пятен. Повы- 
шение скорости растяжения и понижение температуры приводит к увели- 
чению микронапряжений, большему дроблению и дезориентации мозаич- 
ных блоков и увеличению объема граничных областей между фрагментами; 
на это указывает возрастание размытия пятен и дуг и сравнительное уси- 
ление фона последних. Эти эффекты незначительны при длительности 
растяжения в 4—15 час, но довольно велики при кратковременном «горя- 
чем» растяжении и еще более значительны при холодной деформации. 

При малой скорости и малой степени деформации особенно заметна не- 
однородность деформации кристаллитов стали. Она значительно умень- 
птгается при повышении скорости и степени деформирования. 

При деформации сложного сплава наблюдается большее дробление 
фрагментов и ббльшие микронапряжения, чем в чистых металлах. Так, 
если в опытах Келли с чистым железом [1] (примерно с тем же размером 
кристаллитов) разделение пятен в дугах на рентгенограммах наблюдалось 
после холодной деформации при = = 15%, то в Ст.25 подобное разделение 
пятен имеет место лишь после длительного растяжения при 450°, а для 
стали 35ХНМ оно не наблюдается даже после длительного растяжения 
при 500°. 

Из полученных результатов следует, что в исследованном интервале 
скорости деформирования макроскопическая деформация стали при 450° 
сопровождается сдвиговым механизмом образования фрагментов. Диффу- 
зионная пластичность, возможно, играет существенную роль в этих усло- 
виях, но во всяком случае не является единственным и основным механиз- 
мом пластического деформирования при длительном растяжении. 

Пластическое деформирование поликристаллов сопровождается про- 


цессами дробления областей двух типов по порядку своих размеров — 
измельчением фрагментов в кристаллитах и измельчением когерентно рас- 
сеивающих областей (блоков мозаики). Рентгенографические методы, осно- 
ванные на определении ширины и формы размытой интерференционной ли- 
нии при съемках в обычных пучках, не всегда улавливают процесс дроб- 
ления кристаллитов на фрагменты, когда последние не столь дисперсны, 
чтобы вызвать дифракционное расширение. Указанные методы фиксируют 
лишь изменение мозаичной структуры. 
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СЕРИЯ ФИЗИЧЕСКАЯ 


О. В. БОГОРОДСКИЙ 


К ОПРЕДЕЛЕНИЮ ВЕЛИЧИНЫ БЛОКОВ И МИКРОДЕФОРМАЦИЙ 
МЕТОДОМ ГАРМОНИЧЕСКОГО АНАЛИЗА 


Гармонический анализ распределения интенсивности дифракционных линий яв- 
тяется наиболее объективным методом определения величины блоков и микродеформа- 
ций. Этот метод позволяет изучать такие существенные детали внутризеренной струк- 
уры, как распределение микродеформации в некоторой области кристаллической ре- 
петки и распределение блоков мозаичной структуры кристаллов по их размерам. 
Три наличии в образце анизотропии микродеформаций и неравноосных блоков метод 
`армонического анализа является единственно возможным для расчета этих величин. 

Метод гармонического анализа имеет и свои недостатки. Если определение функ- 
ти /(2) общего физического уширения можно произвести с желаемой точностью, то 
›азделение ](5) на части }1(х) и р(х), обусловленное величиной микродеформаций и 
оков, является менее определенной задачей, при решении которой могут иметь место 
начительные (в пределах 300%) ошибки. 


Е 


х. { 5444585 ) 
40 честей 


80 чес?ей 


Рис 1 Изменение интервала разложения эталонного — С(х)— и 
уширенного — Н (х) — профилей линий 


При использовании метода гармонического анализа применяют два способа разде- 
ения /(2) на части (2) и (2) [1—3]. Первый способ основан на анализе формы кри- 
ой преобразования Фурье функции /(х) и удобен тем, что для вычисления размера 
локов и микродеформаций можно обойтись одной линией с индексами (№^/). 

Второй метод основан на исследовании величины коэффициентов Фурье функции 
(<) в зависимости от порядка отражения дифракционных линий одной и той же системы 
‚лоскостей. Если эксперимент позволяет получить 4—6 порядков отражения от плос- 
ости (11), то указанный способ разделения вполне себя оправдывает и является наи- 
олее точным. При наличии же на рентгенограмме всего лишь двух порядков отраже- 
ия ошибка в определении величины блоков и микродеформаций имеет величину того 
е порядка, что и при использовании первого метода. Однако лишь в исключительных 
аях можно практически получить на рентгенограмме несколько порядков отра- 
ия, с достаточной точностью воспроизвести профили линий с большими порядками. 
этому весьма существенно получить ббльшую точность в определении величины бло- 

и микродеформаций при использовании первого метода. : 

В работе предлагается простой практический прием, позволяющий уточнить 
му кривой преобразования Фурье функции / (2) и в конечном счете более точно оп- 
елить интересующие нас величины: размер блоков и величину микродеформаций. 

Пусть имеются профили двух дифракционных линий: эталонной ((2) и уширенной 


> 
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Н(2) (рис. 1). Выберем интервал разложения в ряд Фурье так, чтобы интенсивность на 
концах обоих профилей равнялась нулю; интервал для обоих профилей должен быте 
одинаков. Разобьем его длину от—а/2 до--а/2 на п равных частей (в нашем случае на 40: 
количество частей не имеет существенного значения). Разложим тем или иным способом 
оба профиля в ряд, вычислим коэффициенты №, функции ]/(2) и получим графически за: 
висимость Ру от Ё. 

Следует отметить, что для такой работы удобнее, по нашему мнению, применит! 
шаблоны Германа, Лопшица [4] или других систем, нежели пользоваться методо\ 
«штрипсов». На рисунке 2, а показана такая кривая, построенная по шести первым по. 
лученным коэффициентам. Обычно при интервале, подобном указанному на рис. 1 
получают 6—7 коэффициентов ряда, пригодных для дальнейшего исследования 
Размер блока равен первой производной к кривой РЁ, = Е(Ё), взятой в точке й = 0 


Поэтому, проводя касательную (рис. 2, 6) в точке № = 0 к нашей кривой, получаем 
размер блока как отрезок, отсекаемый этой касательной на оси абсцисс. Легко видеть 
что как при графическом построении кривой преобразования Фурье, так и при 
проведении касательной в точкей=0 допускается значительный произвол, что очен! 
сильно сказывается на получаемых значениях определяемых нами величин. 


53060 120 240 360 480 600 720 86404 


0124 8 16 24 92 40 48 96 


Рис. 2. а — Кривая преобразования Фурье Р = Ё(К); б — раз- 

мер блока, определенный по шести коэффициентам, вычис- 

ленным в первом интервале разложения (п = 40); в — раз- 
мер блока при восьмикратном увеличении интервала 


Решение было бы более определенным, если бы мы имели на кривой преобразов: 
ния Фурье большее число точек, особенно в области между А = ди* = 1. Это можн 
сделать следующим образом. 

Увеличим длину интервала разложения вдвое: от — а до -а, увеличим такж 
вдвое число частей (рис. 1) и вычислим коэффициент Р’,, при ^ = 1. Очевидно, что вь 


численный нами коэффициент займет положение посредине между коэффициентам 
К =0Ои^_ = 1, полученными в первом интервале разложения, а его численное зн: 
чение определит ход кривой К, = ЁЕ(К) в этой точке. Еще раз увеличим интерваз 


теперь длина его будет 4а (число частей 160), и опять вычислим Ё, при = 1 уже 


учетверенном интервале. Получим коэффициент, лежащий между коэффициентам 
сА=Ои к = 1, полученными во втором интервале разложения. | 

Этот процессе можно продолжать сколько угодно, но практически следует остан‹ 
виться на трех-четырех таких операциях, поскольку дальнейшее уточнение криво 
лежит в пределах оптибок в экспериментальном определении профилей линий. Показаи 
ная на рис. 2 кривая а получена таким. способом. 

Новые коэффициенты можно обозначать дробным порядком или же оставить и 
целыми, соответственно увеличив порядок остальных. По опыту наших раб 
[2] при использовании этого приема получается существенное уменьшение ошиб 
в определении размеров блоков и величины микродеформаций. 
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К ТЕОРИИ ДИФФУЗНОГО РАССЕЯНИЯ РЕНТГЕНОВЫХ ЛУЧЕЙ 
И МЕДЛЕННЫХ НЕЙТРОНОВ МНОГОКОМПОНЕНТНЫМИ СПЛАВАМИ 


Изучение диффузного рассеяния различного типа волн кристаллической решеткой 
сплава дает возможность определить характер расположения атомов различных сортов 
в узлах и междуузлиях кристаллической решетки и, тем самым, исследовать микроне- 
однородности состава, влияющие на многие практически важные свойства сплавов, 
а также играющие существенную роль при образовании высокодисперсной структуры, 
в ряде случаев определяющей жаропрочность сплавов. 

‚ При рассеянии рентгеновых лучей и медленных нейтронов кристаллической решет- 
кой твердого тела в определенных условиях следует ожидать одинаковых закономер- 
востей, так как в этих случаях мы имеем дело с рассеянием соответствующих волн, 
Поэтому может быть получена общая формула, из которой при использовании соответ. 
ствующих «атомных факторов рассеяния» для частных случаев рентгеновых лучей и 
медленных нейтронов получаются формулы, дающие интенсивность их рассеяния. 
При этом будет приниматься во внимание лишь рассеяние на неоднородностях концен- 
трационного типа, связанное с беспорядком в распределении атомов на узлах и в между- 
узлиях геометрически идеальной кристаллической решетки. 

Указанного типа рассеяние исследовалось ранее в ряде частных случаев. 

Целью данной не был вывод формул [1—3] для вероятности рассеяния волн 
в общем случае твердых растворов различных структур с любым числом компонентов, 
имеющих в неупорядоченном состоянии любую кристаллическую решетку типа Бравэ, 
любой состав и дальний порядок, при учете корреляции в замещении узлов и между- 
Узлий кристаллической решетки атомами разного сорта во всех координационных 
сферах. 

Исходная формула для интенсивности диффузного рассеяния рентгеновых лучей 
и основной части диффузного рассеяния нейтронов может быть записана в виде: 


м | 

у = * —* # 1 

м (Ех — Вы) (Ру — Ри) ехр [4 (Вх — В); (1) 
вах, Е 

здесь Ё,„— «атомный фактор рассеяния» атома, находящегося в узле номера х 5-Й 


элементарной ячейки, Ё, — средний атомный фактор по узлам соответствующего 
сорта; В,„— вектор, определяющий положение указанного узла; 4 — разность 
волновых векторов, характеризующих рассеянную и падающую волны; № — число 
элементарных ячеек в кристалле, | — число узлов в элементарной ячейке. 

В случае рентгеновых лучей Ё.„ является обычным атомным фактором их рассея- 
ния; при рассеянии нейтронов КЁ „„ является средним значением по изотопам того эле- 
мента, атом которого занимает узел 5х, величины, характеризующей не зависящую 
от направлений спинов нейтрона и ядра часть энергии взаимодействия неитрона 
с ядром [1]. 

В случае рассеяния нейтронов нужно еще учитывать некоторые специфические 
ыы которые не имеют аналогии при рассеянии рентгеновых лучей и дают 
добавочные слагаемые к уравнению (1), приводящие к не зависящему от угла рас- 


`сеяния фону. 
Формула (1) для 5 может быть представлена в виде двух слагаемых 1 и 02, 


состоящих соответственно из диагональных и недиагональных членов суммы: 
$ =: - 52. (2) 


Вычисление 51 и 5 приводит к следующим результатам для сплавов, имеющих 
' в неупорядоченном состоянии решетку Бравэ: 


9 а 
_] 
А . У РА, (3) 
Т=1 а, © —=1 
(аа) 


8* 


Про 5 $ +. - 
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где ре — априорные вероятности замещения узлов сорта @ атомами сорта Г, 
^ — число узлов сорта Г, в элементарной ячейке и 


Аа Ро | И. >& Ив |?, (4) 


причем о равно значению т что соответствует случаю, когда узел 5х занят 


атомом 9. 
ОСА Ч 550 211, 


а 
ВО т < чи ЕТ? ты 
ее» У даа р а еле У 608 9т‚; (5) 
©, а’ =1 Т=1 хр =1 1=1 1/=1 т Т/=1 
(х<а“) 
здесь 
СГ (р) = РЕ (в) — РР (6) 


/ 
‘являются параметрами корреляции; р (2) — апостериорная вероятность нахож- 
дения атомов а и @’, соответственно, в узлах сорта Г. и Г/, отстоящих на расстоя- 
нии р; х, — номер узла сорта Г, в элементарной ячейке; р, — радиус ‘1-й координа- 
ционной сферы; р тит, — Вектор, проведенный из центрального узла (сорта Г и 
номера х;). в узел номера т.г, (сорта Г’, 1-й координационной сферы) и 2;;, — чис- 
ло узлов сорта Г’ в 1-й координационной сфере, проведенной вокруг узла сорта Г, 
номера х; какой-либо из элементарных ячеек. | 

Соответствующие общие формулы для сплавов внедрения имеют более громозд- 
кий вид (см. [2]) и здесь не выписаны. 

Были также вайдены формулы для интенсивности диффузного рассеяния в слу- 
чае кристаллов, не имеющих в неупорядоченном состоянии решетку типа Брава. 
Так, для бинарных упорядочивающихся сплавов с гексагональной кристаллической 
решеткой типа АВ и АВз формулы для 1 имеют вид (3), а для 655 ег 

| 


| 
] 
. 


следующий вид [3]: 


55 = — 2МАлв [(&в + =%5) (03 да -- со да» -- соз (4ал -- даз)) + 


о ВА БА (7) 


© а а> а! -—- да: а! — да>\ ' 
+25, сов $ (соз ЧЕ ети. и] 


для сплавов АВ и 


5 = — 8МАдв (5 + =2в) [оз Чал -- с08 Ча» -- соз (Чал + Чаз) + 


© а : а а Ча: — да. \ 
- с05 ее (воз Че Че -+.2 с0$ Ча 08 в, (8) 


для сплавов АВз. Здесь корреляция учтена только в первой координационной 
сфере; аз, а> и с являются основными векторами решетки, которые выбраны так, что 
угол между векторами а: иа» равен 120°, вектор © перпендикулярен к а! иа» и а1 = 
—==а5 =Узь с. 

Как видно из приведенных формул, угловая зависимость распределения интен- 
сивности фона получается более сложной, чем, например, для объемноцентрированной 
и гранецентрированной кубических решеток. Формулы могут быть обобщены на слу. 
чай многокомпонентных сплавов, а также выписаны с учетом корреляции в следующи 
координационных сферах. 

Если корреляция в сплаве значительна, то наряду с 5: следует учитывать и 65. 
При этом параметры корреляции можно или приближенно найти как функции состава 
и температуры, пользуясь тем или иным вариантом теории упорядочения, или рас- 
сматривать их как эмпирические константы, характеризующие состояние кристалла. 
В этом последнем случае они (или некоторые их комбинации) могут быть определены из 
сравнения наблюдаемого на опыте распределения интенсивности фона рассеянных воли 
какого-либо типа с полученными формулами. После этого константы могут быть ис 
пользованы для расчета интенсивности рассеяния волн других типов. 

В случае бинарных кристаллов определенные комбинации параметров корреляци 
могут быть получены при помощи преобразования Фурье интенсивности фона. 

Для неупорядоченного бинарного сплава параметры корреляции таким путе 
были рассчитаны в ряде работ (см., например, [4]). Здесь дан метод определения и 
для упорядочивающихся сплавов замещения, а также для сплавов внедрения. Для 
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упорядоченных сплавов замещения расчет приводит к формуле: 


9 м, 
У = в) = 


Т,=1 хр ==1 


11 

=>: О а . Е 7. 

в \\ ПА ор Г 299 ти, ни, + Ан, вуз (9) 
000 


здесь ху и 2-— коэффициенты разложения 4 по векторам обратной решетки 


Бравэ, у иу — целочисленные коэффициенты разложения Рит, ПО 


тт” “этити И Узт! 
векторам решетки неупорядоченного сплава. Величина, стоящая в левой части 
формулы (9), которая, как видно из этой же формулы, может быть определена по 
найденному экспериментально 5’, характеризует корреляцию в кристалле и не зави- 
сит от природы рассеиваемой волны. 

Для неупорядоченного сплава АВ с небольшим количеством внедренных ато- 


мов С формула для определения параметров корреляции =дс (р;) = — евс (21) имеет 
вид: 
И 
1 и (29, 2. 
и : о + х 
600 (РА Ев) Рос + (РА — Ев) Ес 
Х ехр [-— 21 (У т) - т = 2зт 1 4х ау 43, (10) 


где 5’— часть фона, связанная с корреляцией между узлами и междуузлиями, которая 
‘в некоторых случаях может быть выделена из общего фона [2]. Знание параметров 
‘корреляции дает возможность сделать заключение о характере размещения атомов 
какого-либо сорта вокруг атома данного сорта. 

В заключение приведем выражение для интенсивности фона на дебаеграмме, полу- 
ченное в общем случае многокомпонентного упорядочивающегося сплава любого со- 
става, имеющего в неупорядоченном состоянии любую кристаллическую решетку 
типа Бравэ. При соответствующем усреднении выражение для 51 не изменяется, а 
формула для .5> примет следующий вид: 


х 5 а бт СЕ 511 42т 
А ‚ ‚ ии 
5=—5 У А ХХ Уве ее. (а) 
а, "1 о о 


(«< а’) 
Ат 
Модуль вектора 4 равен 4 == > 91 0, где 20 — угол рассеяния излучения © 


цлиной волны ^. 
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М. М. БОРОДКИНА, Е. И. ДЕТЛАХ и Я. П. СЕЛИССКИЙ 


РЕНТГЕНОГРАФИЧЕСКОЕ ИССЛЕДОВАНИЕ ВЗАИМОСВЯЗИ ПРОЦЕССОВ 
ВОЗВРАТА, РЕКРИСТАЛЛИЗАЦИИ И УПОРЯДОЧЕНИЯ В СПЛАВАХ 
Ее-Со и №-Ее 


Повышение свободной энергии сплава при холодной деформации, как известно 
обусловлено искажениями решетки, напряжениями П рода и увеличением поверхносл 
ной энергии вследствие дробления зерен и блоков мозаики. При холодной деформаци: 
упорядочивающегося сплава свободная энергия, кроме того, повышается на величин: 
энергии упорядочения, которая может значительно превосходить повышение энергии 
обычное для неупорядоченных твердых растворов. Очевидно ‚ чтодля данного ряда тве] 

дых растворов наибольшее повышение свобод 

Е . Га ной энергии должно иметь место у сплава сте 
хиометрического состава. По мере конценл 
рационного разупорядочения это повышени 
энергии по обе стороны от стехиометрическог 
ке состава должно спадать. Эти соотношени 
показаны на рис. 1. Здесь в ряду тверды: 
растворов компонентов А и В имеется упоря 
дочивающийся сплав АВ. В случае холодно! 
деформации свободная энергия Е, твердог 
раствора, состав которого значительно отли 
чается от АВ, увеличивается на величин! 
ДЕ», обусловленную такими же причинами 


что и в случае . истого металла. В случа 


Е 
Я т и 8 сплава стехиометрического состава АВ к это: 
= 

Область концен величине добавляется изменение свободно! 
трациенного энергии ДЁ,, обусловленное разупорядоче 
разупорядвочения нием сплава. Таким образом, изменение энер 


Рис. 4. Изменение свободной энергии ТИИ Упорядоченного сплава АВ при холодно! 

Е при холодной деформации упоря- деформации будет 

доченных твердых растворов компо- АЕ _ ЛЕ 

нент А иВ. ДЕ, — изменение сво- Ед = АЕ + АЕ», 

бодной энергии, обусловленное ра- а изменение энергии сплавов, составы! кото 

зупорядочением сплава, # — время рых лежат в области концентрационног 
а разупорядочения, будет иметь промежуточно 

значение между АЕ и и АЕ, -- АЕ). 


По этой причине холоднодеформированный сплав стехиометрического состав 
будет термодинамически наименее устойчивым в данном ряду твердых растворое 
Естественно поэтому ожидать, что температурно-временные условия возврат 
сплава стехиометрического состава должны отличаться от таких условий дл 
других сплавов данного ряда твердых растворов. Упорядочение в это] 
случае должно наблюдаться при более низких температурах, чем в случае недеформи 
рованного сплава. Возврат и упорядочение оказываются взаимосвязанными в том смы‹ 
ле, что упорядочение само по себе должно приводить к устранению искажений и сня 
тию напряжений, вызванных холодной деформацией. В связи с этим у сплавов стехио 
метрического состава все внешние проявления возврата (в том числе изменение рентге 
новской картины) должны наблюдаться при более низких температурах отжига | 
при более коротких выдержках. 

Поскольку холоднодеформированный сплав будет упорядочиваться в процесс 
низкотемпературного отжига, при более высоких температурах должно иметь мест 
определенное соотношение между степенью упорядоченности и условиями рекристал 
лизации. С увеличением степени порядка силы междуатомной связи возрастают 
приобретая максимальное значение при достижении сплавом равновесного состоя 
ния. Соответственно возрастает энергия активации процесса диффузионного пере 
мещения, необходимого для рекристаллизации. Вследствие того, что в рассматривае 
мой системе твердых растворов при отходе от стехиометрического состава имеет мес 
то концентрационное понижение степени порядка, энергия активации диффузии 
необходимой для рекристаллизации, будет иметь максимум при стехиометрическо? 
составе, убывая по обе стороны от него. 
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Режим отжига 
42 50 | 65 
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700°—8 ч 
800°—15 мин 
800°—30 мин 


Рис. 3. Рентгенограммы холоднодеформированных сплавов Ге-Со с 42,50 
и 65% Со после различной термообработки, полученные методом съемки 
«на просвет» 
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Рис. 4 Рентгенограммы холоднодеформированных сплавов © №1-Ее 65, 70, 75, 80 и 100% МА 
различной термообработки, полученные методом съемки «на просвет» 
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упорядочения в сплавах 
+ 

Таким образом, зависимость температуры начала рекристаллизации от состава 
<плава должна иметь максимум в области стехиометрического состава. Учитывая также 
сказанное выше о ходе возврата, можно ожидать, что температурный интервал между 
началом возврата и началом рекристаллизации будет иметь наибольшую протяженность 
У сплава стехиометрического состава. 

В настоящей статье приводятся результаты рентгенографического исследования 

температурно-временных условий возврата в сплавах Ее - (Со и начальных стадий ре- 
кристаллизации в сплавах Ее - Со и № - Ее. 
| Для качественной характеристики развития процессов возврата и рекристаллиза- 
ции по рентгенограммам были выбраны условные признаки. Начало возврата, связан- 
ное со снятием напряжений 11 рода и иска- 
жений 1] рода, должно характеризоваться 
'’уменьшением ширины полосы, образованной 
слиянием линий дублета, и увеличением 
ее интенсивности. Медленное снятие напря- 
жений может происходить уже при низкой 
температуре, вследствие чего трудно от- 
метить начало процесса. Поэтому в качестве 
признака Т, характеризующего начальную 
’ стадию возврата, было выбрано появление 
‘максимумов на  микрофотометрической 
кривой К«-дублета. 
В случае окончания возврата напряже- 
вия П рода, вызванные холодной деформа- 
цией, должны быть полностью сняты. Признаком П, условно характеризующим окон- 
_чание процесса возврата, было полное разрешение К»-дублета, при котором на микро- 
фотометрической кривой отчетливо выявлялись максимумы интенсивности, соответ- 
ствующие отдельным линиям. В этом состоянии величина зерен и блоков мозаики 
в среднем не должна превышать 10-4 см. 

Начало рекристаллизации характеризовалось возникновением зерен, размеры ко- 
торых были больше 10-4 см. Этому соответствовал признак ПТ — нарушение сплош- 
ности линий, появление отдельных интерференционных пятен. 

Дальнейшее развитие собирательной рекристаллизации в стадии, когда зерна 
достигали размеров, превышающих 10-3 см, характеризовалось признаком ТУ — пол- 
ным нарушением сплошности линий: в этом случае на местах линий обнаруживались 

только отдельные интерференционные 
У пятна. 

Рентгенограммы для исследования 
возврата были сняты в камерах РКЭ на 
излучении Со при вращении образца. 
Для исследования рекристаллизации 
получены рентгенограммы в камерах 
КРОС без вращения на излучении Со, 
а также рентгенограммы «на просвет» в 
текстурных камерах на излучении Мо. 

На рис. 2 сопоставлены микрофото- 


Рис. 2. Микрофотометрические кривые 
рентгенограмм сплавов, отожженных 
при 400° в течение 30 мин 


№. Вес % 


Рис. 5. Граница перехода порядок — бес- 
порядок в сплавах М№1-Ее по данным [5] 
(1) и температуры начальных стадий ре- 
кристаллизации, установленные рентгено- 
графически (2 и 3) 


метрические кривые для сплавов с 42, 
50 и 65% вес Со, отожженных при 400° 
в течение 30 мин. На кривой для спла- 
ва с 50% Со максимумы выражены 
вполне отчетливо, на кривой для сплава 
с 42% Со — с несколько меньшей рез- 
костью, тогда как для сплава с 65% Со 


максимумы вовсе не обнаруживаются. 
Ускоренный ход возврата в сплаве с 50% Со может быть лучше виден из диаграммы, 
з которой по оси ординат отложена выдержка при отжиге 350°, необходимая для появле- 
ния максимумов на микрофотометрических кривых сплавов с различным содержанием 
Со, отсчитываемым по оси абсцисс. 
Особенность рекристаллизации сплава стехиометрического состава хорошо видна 
из результатов, полученных методом съемки «на просвет». На рис. 3 представлена се- 
° рия соответствующих рентгенограмм. В деформированном состоянии образцы имели 
резко выраженную текстуру. Текстура деформации полностью исчезает и заменяется 
дискретными интерференционными пятнами от отдельных зерен в сплаве с 42% Со 
при отжиге 700° (15 мин), в сплавес 65% Со при отжиге 700° (5 мин), тогда как в сплаве 
` не я остатки текстуры деформации не исчезают полностью даже при отжиге 800° 
_ {1 час). 
+ Результаты исследования рекристаллизации сплавов Ее-Со сопоставлялись 
_ сграницами превращений, обнаруженными Масумото, Саито и Шинодзаки [1] методом 
$ измерений теплоемкости. Установлено, что найденные рентгенографически температур- 
° ные границы начальных стадий рекристаллизации проходят через максимум в районе 
сплава стехиометрического состава. Следует также отметить, что температуры начала 
рекристаллизации мало отличаются от температур перехода порядок — беспорядок 
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} 
В сплавах с 35, 43 и 50% Со ход возврата отличается от описанного для сплава © 

65% Со. Так, например, для сплава с 35% Со при отжиге 500° макс К иК 
[1 ) р р, 0 имумы Г. а 


проявляются после 30 мин выдержки; при дальнейшем увеличении выдержки ширина 
дублета снова несколько возрастает, а впадина между максимумами сглаживается. 
Аналогичный эффект наблюдается и при отжиге 600°. Никаких признаков рекристал- 
лизации при этом не наблюдается. При отпуске 700° возврат заканчивается и обна- 
руживаются признаки начальной стадии рекристаллизации. 

Подробное исследование температурной области эффекта повторного размытия 
показало, что она совпадает с границей низкотемпературного превращения с по Ма- 
сумото, Саито и Шинодзаки [1]. Дилатометрическим исследованием и измерениями 
электрического сопротивления, выполненными Кадыковой [2] и Зуевой [3] в нашей 
лаборатории, а также измерениями электрического сопротивления, теплоемкости, 
теплоты превращения и магнитных свойств, выполненными Иокояма [4], показано, 
что в области температур повторного размытия дублета имеет место изменение всех 
указанных свойств. Непосредственные структурные исследования этого преврашения 
пока еще отсутствуют и природа его неизвестна. 

На рис. 4 представлена серия рентгенограмм, показывающих ход рекристаллиза- 
ции в сплавах №1-Ее. На рис. 5 найденные рентгенографически границы начальных ста- 
дий рекристаллизации сопоставлены с температурной границей перехода порядок — 
беспорядок, полученной Шевенаром и Жоссо [5] дилатометрическим методом. Можно 
видеть, что обе кривые, характеризующие температуру рекристаллизации, имеют мак- 
симумы. Максимум верхней кривой, описывающей в большей степени ход собиратель- 
ной рекристаллизации, находится в области стехиометрического состава. 

Интересно отметить, что сплав с 65% № характеризуется наиболее быстрым проте- 
канием процесса рекристаллизации, но текстура рекристаллизации в этом сплаве 
отсутствует. 
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М. И. ЗАХАРОВА и И. Б. МОГАРЫЧЕВА 
ИССЛЕДОВАНИЕ ФАЗОВЫХ ПРЕВРАЩЕНИЙ В СПЛАВАХ МЕДЬ-ОЛОВО 


В литературе имеется большое количество работ по изучению механизма распада 
пересыщенных твердых растворов. Особенно много исследований было проведено по 
изучению распада твердого раствора в алюминиевых сплавах. При этом было установ- 
лено, что в сплавах А| - Са [1, 2], АГАх [3], А1-7л [4] и других в начальной стадии 
распада образуются зоны Гинье—Престона, имеющие когерентную связь с решеткой 
матрицы. В других сплавах, например в сплавах А]-Сяа-Мо [5], новая фаза образует- 
ся сразу в виде трехмерных кристаллов. 

В работах по исследованию эвтектоидного превращения в сплавах изучались 
фазовый состав продуктов превращения, последовательность выделения фаз и их 
ориентировка [6—10]. Цель данной работы состояла в изучении механизма начальной 
стадии эвтектоидного превращения и превращения 8—8 а в сплавах Сл-Зп. 

° Как показали работы Исаичеваи Курдюмова [6, 7], в сплавах Си-5п при содержа- 
нии олова от 25,0 до 28,0%, можно получить путем закалки при комнатной 


температуре В-фазу с неупорядоченным расположением атомов. При температуре 700° 
-фаза, по данным высокотемпературного рентгеновского исследования Гендуса 
и Кнодлера [11], имеет место упорядоченное расположение атомов. 

®— В данной работе были изготовлены сплавы меди с 25,5; 27,8 и 30,5% „ес олова. 


Из всех сплавов были получены монокристаллы и исследовалась их структура не- 
Посредственно после закалки с 600°. Кроме того, был изготовлен монокристалл сплава 
Чи с32,6%весэп (у-фаза). Сплав Си с 27,8% „ес эп использовался для излучения эвтекто- 


адного превращения при температурах отпуска 350° и 400°, сплав См с 25,5% ес ЭП — 


Цля изучения превращения 8 —> В ка при температуре 550°. Исследование проводи- 
пось методом дифракции рентгеновых лучей в неподвижном монокристалле и методом 
колебания кристалла на смепанном и монохроматизированном излучении молибдена 
при напряжении 40 КУ. Монохроматизация излучения достигалась отражением от 
плоского кристалла пентаэритрита. При съемке рентгенограмм колебания применялся 
циркониевый фильтр. 

Исследование структуры закаленных с 600° сплавов меди с 25,5; 27,8 и 30,5% вес 


лова производилось путем съемки лауэграмм с монокристаллов этих сплавов, ориенти- 
рованных осью четвертого порядка параллельно лучу (рис. 1, 2). 

На рис. 3 представлена лауэграмма монокристалла Т-фазы, ориентированного осью 
четвертого порядка параллельно лучу. 
| Как видно из рис. 1, на рентгенограмме сплава меди с 25,5 % „ес олова имеются четкие 
Цифракционные максимумы В-фазы и небольшое количество слабых диффузных макси- 
мумов (обозначенных 1), совпадающих по положению с наиболее интенсивными мак- 
зимумами низкотемпературной \-фазы. Следовательно, в этом сплаве В-фаза сохраня- 
этся после закалки, но обнаруживаются дифракционные эффекты начальной стадии 
выделения ^/-фазы. Это выделение происходит или в процессе закалки, или при комнат- 
ной температуре во время экспонирования рентгенограммы. В сплаве меди 
$ 27,8% „ес олова (рис. 2) дифракционные эффекты, указывающие на выделение 
-фазы, проявляются значительно сильнее. Число и интенсивность максимумов, 
зоответствующих по положению максимумам `/-фазы, на рентгенограмме значи- 


ризно больше, и они более четкие. Кроме того, на рентгенограмме имеются сла- 
Зые зональные штрихи, характерные для начальной стадии распада твердого раствора. 
сплаве меди с 30,5% „ес олова В-фаза в значительной степени распадается уже в 


цессе закалки. На рентгенограмме получается дифракционная картина, совпадаю- 
цая с лауэграммой `у-фазы. Рентгенограмма монокристалла сплава меди с 32,6% вес 
применялась в качестве эталона расположения дифракционных мак- 
ов низкотемпературной ‘у-фазы при выявлении картины начальной стадии 
втектоидного распада 8-фазы. На рис. 3 кружками отмечены максимумы `-фазы, появ- 
яющиеся в закаленных сплавах с 25,5 и 27,8% „в олова. 
Эвтектоидное превращение 8-фазы в сплаве меди с 27,8% „с олова изучалось 
те отпуска при температуре 350° от 1 до 30 мин и при 400° от 30 сек до 2150 час. 
Изменение структуры после различного времени отпуска изучалось по лауэграммам 

ри двух ориентировках кристалла. При одной ориентировке кристалл устанавливался 
\раллельно лучу осью [001],, при другой — осью [011]5-фазы. 
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На рис. 2 и 4 представлены рентгенограммы закаленного сплава меди с 27 ‚8% ве 


оловавдвух указанных ориентировках. После 1 мин отжига при 350° дифракционна; 
картина сильно меняется: на рентгенограмме появляется много новых, сравнительнс 
четких максимумов, совпадающих по положению с максимумами ^/-фазы. В то же врем; 
некоторые максимумы В-фазы размываются и ослабляются, а другие полностью исчеза. 
ют вследствие деформации матрицы. Кроме того, увеличиваются число и интенсивности 
зональных штрихов [12]. После 10 мин отжига при 350° на рентгенограммах появляют: 
ся новые дифракционные эффекты в виде пар максимумов, соединенных сплошной поло. 
сой слабой интенсивности. Их появление связано с начальной стадией выделения а. 
фазы. При увеличении времени отжига при 350° до 30 мин дифракционные эффекты вы: 
деления а-фазы становятся более интенсивными. На лауэграмме (рис. 5) и рентгено. 
грамме на монохроматизированном излучении (рис. 6), благодаря ориентировке оськ 
[011]°, параллельно лучу и взаимной ориентировке а- и В-фаз, выявляются почти не 


искаженные кольцевые участки плоскостей обратной решетки (111) «а-фазы. Вычислени‹ 
координат в обратной решетке для отмеченных стрелками максимумов рис. 5 и 6 
дает совпадение с узлами обратыой решетки «-фазы, ориентированной цвумя способаме 
относительно В-фазы: 


1. (444) || (410) в 2. (141)а || (140) 1 
[140] » | [111 ]в [101] [| [111] в] 


После 30 мин отжига при 350? увеличивается число максимумов у-фазы; в то же 
время те максимумы В-фазы, которые после отжига в течение 2 мин размывались № 
ослаблялись, становятся снова четкими. Так как решетка Т-фазы является сверх. 
структурой В с периодом а., ==бацв, то все максимумы В-фазы совпадают с максимумами 


1-фазы. Поэтому четкие максимумы, которые были ослаблены и размыты после 1 и 2 
мин отпуска, следует интерпретировать после 30 мин отпуска как максимумы н‹ 
8-фазы, а у-фазы, образовавшейся за это время в достаточном количестве. 

Отжиг сплава при 400° в течение 30 сек, 20 мин, 2 и 6 час приводит к результатам, 
совпадающим с полученными после кратковременных отжигов при 350°. Различие за: 
ключается только в более быстром протекании процесса. Первые признаки появления 
а-фазы наблюдаются при 350° через 10 мин, а при 400° — через 5 мин. 

После 11 час отжига при 400° все максимумы Т-фазы, включая и те из них, которы 
совпадают с максимумами В-фазы, становятся четкими. В дифракционных эффектах 
а-фазы после 11,53 и 152 час отжига при 400° наблюдается перераспределение интен: 
сивности вдоль полосы. соединяющей пару максимумов, что особенно хорошо видно 
при ориентировке кристалла осью второго порядка В-фазы параллельно лучу. 
После 513 час отжига это перераспределение интенсивности заканчивается, образу: 
ются текстурные максимумы. 

Таким образом, в начальной стадии выделения &-фазы пары максимумов, соеди: 
ненные полосой слабой интенсивности, на рентгенограммах рис. 5 и 6 соответствуют 
двум строгим кристаллографическим ориентировкам кристаллов @-фазы: [110], || [114] 


и [101], 1[111]5 в каждой из плоскостей решетки В-фазы типа (110). Перераспреде 


ление интенсивности вдоль полосы, соединяющей максимумы, происходит за счет 
выделения на более поздних стадиях кристаллов &-фазы, ориентированных в непре: 
рывном интервале между двумя строгими кристаллографическими ориентировками, 
что и приводит к образованию максимумов текстуры с рассеянием Да = 10°. 

Дальнейший отжиг при 400° до 152 час приводит к появлению на рентгено: 
граммах большого количества мелких максимумов от рекристаллизованных зерев 
при сохранении симметрии прежней дифракционной картины. После 2150 час отжига 
вследствие более полной рекристаллизации симметрия дифракционной картинь 
нарушается. 

Исследование начальной стадии эвтектоидного превращения в сплавах меди 
с 27,8% в олова после 2 мин отжига при 350’ производилось также методом 


анализа формы и расположения областей аномального рассеяния в пространстве 
обратной решетки В-фазы [13]. Кристалл ориентировался направлением [100] 


параллельно оси вращения гониометрической головки. При поворотах кристалла 
последовательно на 2® -- 5° от исходной ориентировки параллельно лучу [001] в де 


ориентировки параллельно лучу [011], выявились две группы максимумов, сохра 


няющихся на рентгенограммах в сравнительно большом интервале углов поворот: 
кристалла (12° -;- 18°). Максимумы 1, 2, 3, 4, биб (рис. 7) при построении обла 
стей аномального рассеяния в пространстве обратной решетки дают штабы, парал 
лельные направлению [010], [12]. Эта группа максимумов сохраняется на рентгено 


граммах при повороте кристалла в интервале углов, включающем ориентиров 
ку [001], параллельно лучу. Максимумы 7,8, 9 (рис. 6) сохраняются и 


рентгенограммах в интервале углов поворота, включающем ориентировку [011] 
параллельно лучу, и в пространстве обратной решетки дают штабы, параллель 
ные [011] 6 [12]. После 30 мин отжига при 350° области аномального рассеяния 
построенные по смещению максимумов 5, 6, 7, 8 и 9, становятся короче. Максиму 


$ 
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Рис. 1. Сплав Си -{ 25,5% в Эп. Ось [001] фазы 


параллельна лучу. Закалка с 600°. Смешанное из- 
лучение К, Мо. Индексы относятся к максиму- 


мам В-фазы, буква у — к максимумам т-фазы 


| Р\ 


Рис. 2 Рис. 3 

ис. 2. Сплав Си + 27,8%. 91. Ось [001]5 параллельна лучу. Закалка с 600°. Сме- 

‘занное излучение К, Мо. Индексы относятся к максимумам В-фазы, буква 1 — 

‹ максимумам 1-фазы. Стрелки проведены к штрихам двумерной дифракции от сплошного 
спектра 

ис. 3. Сплав Си - 32,6%. 5п. Ось [001]. параллельна лучу. Смешанное излучение 

К, Мо. 1-фаза отмечена кружками 


Рис. 4 Рис. 5 
Рис. 4. Сплав Си -| 27,8% „„ 51. Закалка с 600°. Ось [011] параллельна лучу. Сме- 
шанное излучение К, Мо 
Рис. 5. Сплав Си -- 27,8%„„. Эп. Отпуск при 350° в течение 30 мин. Ось [911 в парал- 
лельна лучу. Смешанное излучение А„ Мо. Слрелки проведены к эффектам выделе- 
ния @&-фазы 
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Рис. 6. Сплав Са - 27,8% „.. 51. Отпуск при 350° в течение 30 мин. Ось [011] 
параллельна лучу. Монохроматизированное излучение К, Мо 
Рис. 7. Сплав Си -+ 27,8% $п. Отпуск при 350° в течение 30 мин. Ось [001] 
параллельна лучу. Монохроматизированное излучение К „Мо 
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Исследование фазовых превращений в сплавах медъь-олово 645 


мы 5 и 6 по-прежнему дают штаб, параллельный [010],, максимумы 7, 8 и 9 — штабы, 
параллельные [011],. Штабы же, построенные по максимумам 1, 2, Зи 4, превра- 


шаются в короткие равноосные области, характерные для выделения трехмерных 
‘дисперсных кристаллов. 

Все построенные области аномального рассеяния проходят через узлы обратной 
решетки ‘-фазы и связаны, следовательно, с образованием зародышей \/- или 
у’-фазы. Точность построения областей аномального рассеяния в пространстве обрат- 
ной решетки не позволяет разделить близкие по структурам фазы у и у’. 

На рентгенограмме колебания закаленного сплава меди с 27,8%. олова уже 


имеются, хотя и слабые, четные слоевые линии `7-фазы, что указывает на то, что 
в сплаве в процессе закалки или при комнатной температуре во время съемки 
рентгенограммы происходит выделение зародышей у- или у’-фазы. После выдержки 
сплава меди с 25,5 и с 27,8% олова при комнатной температуре в течение не- 


скольких месяцев интенсивность максимумов \-фазы на лауэграммах увеличивается, 
и появляются зональные штрихи от сплошного спектра, что указывает на явление 
старения сплавов медь-олово. Скорость распада В-фазы возрастает с увеличением 
содержания в сплаве олова. 

| Исследование превращения В->В-- 4@ после отпуска сплава меди с 25,5% „ес 


‘олова производилось при температуре 550°. После отпуска в течение 17 мин на 
’лауэграммах появляются характерные для выделения @-фазы эффекты в виде пар 
максимумов, соединенных сплошной полосой. Такие эффекты появлялись и при 
отпуске сплава с 27,8% „„. олова (рис. 5). Появляются также слабые и размытые 


максимумы ‘-фазы благодаря выделению \-фазы в процессе закалки или при 
комнатной температуре во время экспозиции. 

Исследование выделения &-фазы при превращении В->В-- а в сплаве меди 
с 27,8% ес олова показало, что дифракционные эффекты выделения @-фазы резко 


отличаются от эффектов выделения у-фазы, что облегчает проведение анализа про- 
цесса эвтектоидного превращения В-фазы по рентгенограммам с неподвижного 
монокристалла. Полученный результат подтверждает вывод о связи всех областей 
аномального рассеяния с узлами обратной решетки у-фазы после отпуска сплава 
‘меди с 27,8%. олова при 350° в течение 2 мин. 


Получение дифракционных картин сплавов с различным содержанием олова и 
построение областей аномального рассеяния по большому числу диффузных макси- 
мумов позволяет прийти к заключению, что 1-(или \’-)фаза даже в начальной 
стадии распада В-фазы выделяется в виде трехмерных кристаллов, достаточно 
дисперсных. Вследствие дисперсности кристаллов \/- (или \’-) фазы узлы в обратной 
решетке у- (или \’-) фазы расширены и представляют собой не точки, а области. 


«„ «“ * 
Благодаря малой величине периода обратной решетки \у- (или \у’-) фазы а, области 


аномального рассеяния от соседних узлов не разделяются, и получающиеся цилин- 
дрические области (штабы) являются цепочками отдельных малых областей ано- 
мального рассеяния. Перекрытие областей проявляется максимально в направлении, 
‘перпендикулярном тому, около которого производится поворот кристалла. Поэтому 
при повороте кристалла около направления [001], области аномального рассеяния 


ориентированы параллельно направлению [010]., а при повороте около направле- 
ния [011]; — параллельно направлению [011]. 


Наложение областей может происходить также и вследствие разворота блоков, 
на которые разбивается при распаде кристалл В-фазы. 


Кафедра физики твердого тела Физического факультета 
Московского гос. университета им. М. В. Ломоносова 
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Л. Х. ПИВОВАРОВ и Я. С. УМАНСКИЙ 


РЕНТГЕНОАНАЛИЗ ИЗМЕНЕНИЯ МОЗАИЧНОЙ СТРУКТУРЫ ПРИ 
СТАРЕНИИ СПЛАВА НА НИХРОМОВОЙ ОСНОВЕ 


Мозаичная структура является важным фактором, определяющим реальную проч- 
ность металлов и сплавов. Показано, что при пластической деформации [1], фазовом 
наклепе [2], деформационном старении [3] измельчение блоков вызывает повышение 
прочностных свойств. Для стареющих сплавов предположение Уманского [4] об 
измельчении блоков при старении было экспериментально подтверждено для сплавов 
меди и никеля с бериллием [5]. В этих сплавах, кроме измельчения блоков, при старе- 
нии обнаружено также увеличение углов их взаимного поворота [6, 7|. 

В настоящей работе определены изменения размеров блоков и углов их взаимного 
поворота при старении сплава ЭИ-437А. 


Материал и методика исследования 


Исследовались образцы 9.40 мм и толщиной 3 мм из прутков сплава ЭЙ-437А 
состава (5): Сг—214, АТ 0,76, Т1— 2,47; @— 0,045, Ма — 0,33, Ге— 0,30 
$1 — 0,58, № — остальное. Термическую обработку вели в печи с водород: 
ной атмосферой. Закалка образцов производилась в воду после восьмичасовой выдерж- 
ки при 1080°; образцы, на которых изучалась дезориентация блоков, дополнительно 
закаливались для получения крупного зерна (1—2 мм) в воду после выдержки при 1250° 
в течение 16 час. Тонкая окисная пленка на поверхности образцов, образовавшаяся 
при закалке, не стравливалась; она служила защитой от окисления при последующем 
старении. Рентгенографирование производилось сквозь этот слой окисла. Рентгено- 
съемка велась на К „-излучении Си на установке УРС-50И с ионизационной регистра: 
цией. 

Для крупнокристаллических образцов сняты кривые качания от отдельных крис: 
таллитов. Исследованы рефлексы от плоскости (114). Широкая щель обеспечивала од: 
новременное попадание в окно счетчика всего интерференционного пятна. Попадание 
всего пятна в окно счетчика по высоте проверялось в положении образца, соответст 
вующем максимуму интенсивности, при помощи поперечной щели, передвигаемой микро: 
метрическим винтом. 

Положение образца, соответствующее попаданию интерференционного пятна 1 
щель счетчика, фиксировалось. Из-за крупнозернистости на всей поверхности образца 
можно было при его передвижении обнаружить не более 5—8 рефлексов, попадающих 
в щель счетчика; поэтому наложение нескольких рефлексов было исключено. Крива; 
качания снята при неподвижном положении счетчика; образец при этом поворачивал: 
ся около отражающего положения со скоростью 0,25 град в минуту. Результаты фикси: 
ровались на диаграммной ленте потенциометра. 

В качестве эталона ширины использовался кристалл кальцита, обладающий почти 
совершенной структурой. Ход старения прослеживался на одних и тех же образцах 
для каждого режима старения определялась твердость. 


Результаты и их обсуждение 


Уже в закаленном состоянии средний угол дезориентации блоков (за который мь 
принимали интегральную физическую полуширину кривой качания) в отдельных кри: 
сталлитах существенно отличается (см. рисунок), меняясь от <!’ (в зерне № 1) до 36 
(в зерне № 5). Более того, зерна № 4 и № 5 имеют сложную форму кривой качания 
состоящую из двух неполностью разделенных пиков. Можно предполагать, что в эти» 
зернах уже во время закалки происходил распад твердого раствора. 

Кривые качания отдельных кристаллитов в процессе старения меняются различно 
В зерне № 4 с увеличением продолжительности старения до 20 час размеры блокот 
(как это показывает постоянство интегральной интенсивности кривой) не меняются 
угол дезориентации возрастает незначительно. После 20 час старения интегральна; 
интенсивность кривой увеличивается, что указывает на измельчение блоков (угол 
дезориентации при этом не меняется). 
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В зерне № 5 до 8 час старения роста блоков также не наблюдается, однако после 
3 час старения угол дезориентации резко возрастает, характер формы кривой меняется, 
ик 20 час зерно выходит из отражающего положения, очевидно, за счет деления на 
два отдельных зерна. 


< Наиболее сильно сказывается старение на зернах, имевших после закалки совер- 
шенную структуру. Так, в зерне № 1 за 8 час старения резко возрастает угол дезориен- 
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Азменение. формы кривой качания от рефлекса (111), среднего угла дезориентации 
ги интегральной интенсивности кривой Г при старении при 750° для отдельных зерен 
сплава ЭИ-437А 


зации. На кривой качания появляются два отчетливо выраженных пика, что указывает, 
зероятно, на образование субграницы, пересекающей все зерно. К 50 час старения зер- 
го делится на две части, дающие независимые рефлексы. Примерно такой же характер, 
0 менее резко выраженный, носят изменения в кривой качания зерна № 3. 

В зерне № 2, как и в зерне № 1, по истечении 8 час старения резко возрастает 
тол дезориентации. Кривая качания приобретает сложную, состоящую из трех пиков, 
юрму, которая остается устойчивой до 50 
(ас старения. При дальнейшем увеличении Изменение размеров блоков при старе- 
гродолжительности старения почти не ме- нии зерна № 2 сплава ЭИ-437А при 750° 
тяется угол дезориентации, но сильно из- 
кельчаются блоки. Для количественной Множитель 


щенки изменения размеров блоков в этом — время вы- экстинкции | размеры 
юрне мы предположили, что после 50 час держки, биос ант анонс, 
Е в : час вторич-| пер- , 
марения интенсивность кривой соответст- а ЯР 
зует идеально мозаичному случаю. 
°— Формула Дарвина, учитывающая как м 
тервичную, так и вторичную экстинкцию, | вы} О а ь 
х 1 а , 
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© первый сомпожитель определяет первичную, а второй — вторичную экстинкцию. 
Если принять, что] блоки распределены около а направления по закону 


са, то коэффициент вторичной экстинкции $ = УЕ (— средний угол дезори- 


интации в зерне). Тогда по приведенной выше формуле, зная 9 и отношение ин- 
егральных интенсивностей линий образца и идеально мозаичного эталона ов 
Южно определить размеры блоков. Результаты расчетов показывают (см. таблицу), 
вторичная экстинкция практически не влияет на интенсивность и почти все измене- 
ь интенсивности обусловлено изменением размеров блоков. 
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Результаты исследования интегральной интенсивности линии (141) для среднезер 
нистых образцов опубликованы ранее [8]. Было показано, что при 750° вплоть до 90 чз 
старения, интенсивность растет вместе с ростом твердости. При 880° интенсивност 
изменяется параллельно изменению твердости. При перестаривании твердость и иг 
тенсивность падают одновременно. Так как линия фазы выделения из-за малого разле 
чия периодов не отделяется от линии твердого раствора, то наблюдаемые изменени 
интенсивности могут быть отнесены за счет первичной и, частично, вторичной экстине 
ции — изменения размеров блоков и углов их взаимного поворота. 

Суммируя результаты исследования блочной структуры обоими методами, можн 
констатировать, что при старении сплава ЭИ-437А происходит измельчение блоков тве] 
дого раствора и (или) увеличение угла их дезориентировки. Эта дифференциаци 
блочной структуры является, вероятно, важной причиной упрочнения при старение 
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Н. Н. БУЙНОВ 


СТРУКТУРНЫЕ ИЗМЕНЕНИЯ В СПЛАВЕ №-Ве ПОСЛЕ СТАРЕНИЯ 
И ВЫСОКОТЕМПЕРАТУРНОГО ОТЖИГА * 


С целью выяснения изменений, происходящих в матрице пересыщенных метал 
лических твердых растворов после старения и высокотемпературного отжига ‘исследо 
вался сплав №1-Ве (1,9% Ве) рентгенографическим методом грубозернистых образцов [2] 

Старение сплава №-Ве при температурах 425— 500° (10—15 мин) приводит вначал 
к появлению на рентгенограммах аномальных дифракционных двумерных эффекто. 
характеристического и белого излучений. С увеличением времени старения интенсив 
ность этих эффектов быстро возрастает. От многих пятен двумерной дифракции «исхо 
дят» диффузные полосы— «шлейфы» характеристического излучения (на рис. 4 показан 
стрелками). 

Расчеты рентгенограмм показали, что стержнеобразные области аномальной 
рассеяния (о. а. р.), соответствующие эффектам двумерной дифракции, в обратном про 
странстве имеют направления, параллельные <110>. При этом диаметр многих из ни 
увеличивается с удалением от узлов обратной решетки твердого раствора. Появлени 
«шлейфов», а также расширение диаметра выростов интенсивности к своим конца! 
указывает на то, что старение сплава сопровождается разворотом блоков мозаики 
Об этом также свидетельствует диффузность большинства пятен двумерной дифрак 
ции. Вблизи любого рассматриваемого Лауэ-пятна никогда не наблюдается болееодной 
резкого двумерного эффекта, а из общего числа (рассмотрено 78 аномальных двумерны: 
эффектов около 32 Лауэ-пятен), их количество составляет не более 1/4—1/5. На осно 
вании вышеизложенного можно предполагать, что разворот блоков в кристалле про 
исходит преимущественно вокругодногоизнаправлений <110> (в дальнейшем это пред 
положение будет проверено более тщательным построением о.а.р.). Согласно исследо 
ванию, проведенному Елистратовым [3] на сплаве Са-Ве, на изученной стадии рас 

ы 

* Настоящее сообщение является продолжением уже опубликованного нами ис 

следования [1]. Экспериментальная часть работы проводилась совместно с Л. И. 34 


резовым. 


Вклейка У К докл. Н. Н. Буйнова 


Рис. 1 


Рис. 2 


Рис. 1. Лауэграмма сплава М№-Ве, состаренного при 425° в течение 3 час 35 мин 
(никелевый анод) 


Рис. 2. Лауэграммы сплава №1-Ве, полученные после: а — закалки от 1100°, 

б — старения при 500° в течение 6 час, в — старения при 500° в течение 8,5 часи 

отжига при 750° в течение 5 час, г — старения при 500° в течение 8,5 час и от- 

жига при 750° в течение 25 час, дА— старения при 500° в течение 3,5 час и отжига 

при 750° в течение 25 час и при 800° в течение 18 час. В случаях а и б рентге- 

нограммы были получены на рентгеновской трубке с никелевым, а в случаегид 
с железным и медным анодами соответствепно 
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‘пада в сплаве М№1-Ве происходит упругий разворот блоков мозаики, легко устранимый 
‘кратковременным высокотемпературным отжигом. 

®° При более продолжительном старении сплава №1-Ве (8—10 час при 500° и 50 час 
при 425°) на рентгенограммах исчезают Лауэ-пятна, аномальные эффекты и появляют- 
ся дебаевские кольца (на микроснимках появляются нодули). На этой стадии кристал- 
лики разбиваются на блоки, сильно и неупруго дезориентированные друг относительно. 
друга и дающие отдельные интерференционные пятна. 

Последующий отжиг перестаренных образцов сплава №-Ве приводит к существен- 
ным изменениям на рентгенограммах. Это видно из рис. 2, на котором представлена. 
серия снимков с лауэграмм, полученных после закалки, старения и высокотемператур- 
ного отжига (при этом положение образца в камере оставалось неизменным). 

Несмотря на относительно высокую температуру и длительный отжиг, полного 
восстановления Лауэ-пятен и исчезновения колец Дебая на рентгенограммах добиться 
не удалось. Кольца из сплошных стали лишь пунктирными. Пятнышки на кольцах рез- 
кие и расположены неравномерно. На месте аномальных эффектов эти пятнышки рас- 
| положены наиболее плотно и, сливаясь друг с другом, образуют размытые интерферен- 
‘ионные максимумы большой интенсивности, по форме напоминающие ранее исчезнув- 
шие аномальные эффекты (рис. 2, в, ги д; показаны одиночными стрелками). Одновре- 
‘менно с этим происходит восстановление старых Лауэ-пятен (рис. 2, в, ги д; показаны 
двойными стрелками). Однако по сравнению с исходными они более размыты в радиаль- 
' ном направлении. 
| Проведенные опыты, с одной стороны, показывают, что в состаренном сплаве 
№-Ве, как и в Си-Ве, при высокотемпературном отжиге происходит восстановление 
первоначальных кристалликов и что в этих кристалликах имеются чрезвычайно. 
устойчивые нарушения, дающие на рентгенограммах двумерные эффекты; с другой 
стороны, восстановление первоначальных кристалликов идет даже тогда, когда они 
были разбиты на неупруго дезориентированные блоки. В последнем случае процесс 
восстановления идет крайне медленно. 
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Н. В. АГЕЕВ и В. Ш. ШЕХТМАН 


РЕНТГЕНОГРАФИЧЕСКОЕ ИССЛЕДОВАНИЕ СПЛАВОВ РЕНИЯ 
С МОЛИБДЕНОМ 


Рений —- элемент, являющийся аналогом марганца в 1 большом периоде таблицы 
Менделеева, сравнительно мало изучен с точки зрения его поведения в сплавах. Однакс 
уже имеющиеся в литературе данные позволяют отметить некоторые 00: 
бенности взаимодействия рения с переходными металлами. В частности, известно. 
что с элементами А-подгрупп ТУ, У и УГ (ТЕ, М, Та, Ст, Мо, У) рений обычно образуе' 
металлические соединения двух видов, кристаллическая решетка которых соответст: 
вует структурным типам В-И (с-фазы) и а-Ми (у-фазы). 

С металлами УП группы рений, как правило, не образует интерметаллидных фаз: 
что, по-видимому, указывает на то, что по своему электронному строению Ве ближе к 
элементам этой группы. Металлические соединения, известные под названием с- и 
Х-фаз, обнаружены в ряде двойных и тройных систем переходных металлов. Природа 
этих фаз, обладающих родственными структурами, недостаточно ясна. Поэтому пред- 
ставляется целесообразным более подробное исследование условий образования и 
структуры с- и х-фаз в бинарных системах на основе рения. 


и в мы 


Рис. 1. Диаграмма Ве-Мо Рис. 2. Изменение параметра решетки 
твердого раствора Ве в Мо 


В качестве объекта исследования былавыбранасистема Ве— Мо, в которой различ- 
ными авторами были обнаружены оба указанных соединения. Для определения облас- 
тей существования фаз и выделения сплавов, пригодных для дальнейшего исследования 
был проведен рентгенографический фазовый анализ». Рентгенограммы получали с 
порошковых образцов в камере РКД на излучении К. Сл и К. Сг. Параметры решетки 
твердых растворов определялись съемкой в камере КРОС на излучении Ко»Си по ли- 
нии (400) с платиновым эталоном. 

Данные рентгенографического фазового анализа представлены на рис. 1. На 
диаграмме наблюдаются четыре однофазные области, соответствующие двум твердым 
растворам на основе Ве и Мо и двум металлическим соединениям. Граница раствори- 
мости Ве в Мо была определена по изменению параметра решетки твердого раствора. 
График, представленный на рис. 2, показывает, что растворимость Ве в Мо падает 
с—^30%.т при 2300° до 24%.т при 1100°. 

Область  гомогенной с-фазы соответствует интервалу концентраций —50— 
70% ат Ве. Линии, характерные для с-фазы, наблюдаются уже на рентгенограммах, 
снятых с литых образцов, что свидетельствует об образовании этой фазы из жидкого 
состояния. Показано, что в-фаза является устойчивой в исследованном интервале 


температур. 


* Фазовый анализ проводился на образцах, изготовленных в лаборатории № 12 
Института металлургии им. А. А. Байкова АН СССР, и являлся частью работы по по- 
строению диаграммы состояния, проведенной в этой лаборатории. | 


‚ Рентгенографическое исследование сплавов рения с молибденом 651 
0 рентгенограммам были рассчитаны параметры тетрагональной ячейки о-фазы: 
= 9,54 А ис = 4,95 А, что соответствует литературным данным. Из порошков св- 
азы были отобраны монокристальные образцы размером 0,1—0,2 мм. Ориентирование 
роизводилось по лауэграммам, снятым в камере РКСО на излучениях Мо и У. 


На лауэграммах, полученных при двух положениях тониометрической головки, 
азличающихся на 90° по лимбу, ясно видна симметрия Си (а) и С; (6) расположения 


ятен, что соответствует дифракционному классу 4/ттт тетрагональной сингонии. 
азмеры элементарной ячейки были подтверждены по рентгенограммам качания, 
элученным в камере РКВ на излучении А „Сл. 


Таблица 1 Таблица 2 
хемы упорядочения с-фазы состава Сравнение расчетных и эксперименталь- 
Ве! зМо1е ных отношений интенсивностей 
Отношение Расчетное Экспери- 
Позиция А В С в ока, 
интенсивн. |сталистич. | упорядоч.| Мент. 
} (а) т Ве Ве Ве Тов/ Гоа 14 2,9 т, 5 
Е : 155/126 1,6 1,0 а 
Е) и Мо Ве _ Мо г. 8'2 53 30 
$ (1) ПТ Ве Ве 4 Ве4 Мо Че , . ь 
$ (Ер)ТУ Ве Мо Ве Для выяснения вопроса об упоря- 
(У Мо | 4 Ве 4 Мо| 4 Ве 4 Мо дочении с-фазы в системе Ве—Мо был 


л проведен расчет интенсивности 13 пер- 
1х линий для случая неупорядоченного состояния и трех возможных схем упорядо- 
эния (табл. 1) для сплава, соответствующего составу ВезМо» (Ве1зМот2). Координаты 
юмов были взяты как для с-фазы ЕеСг. Предварительные результаты сравнения 
асчетных и наблюдаемых интенсивностей линий позволяют предположить тенден- 
яю к упорядоченному размещению атомов Веи Мо по схеме А (табл. 1). 

° Второе интерметаллическое соединение (х-фаза), обладающее кубической решет- 
›й типа а-Мп (а=9,55 А), было обнаружено в сплавах, содержащих —70—85% „„ Ве 
жле отжига при 1850° и ниже. Наличие этой фазы, выявленной по рентгенограм- 
ам, было затем подтверждено металлографическим анализом. Кроме того, на кривых 
‚став — твердость и состав — электросопротивление были обнаружены характерные 
эрегибы в районе сплавов, подвергшихся перитектоидному распаду с выделением 

зы. 

— В связи с имеющимися указаниями об упорядочении х-фаз в системах Ре — Ст — 
0 и Ве — Т! была проведена предварительная оценка упорядочения х-фазы ВеМо. 
асчет проводился для сплава, соответствующего составу ВелзМо1о по схеме упорядо- 
ния 7)-фазы: 


Позиция 2(а) 8(6) 24(7) 24(в»), 
| Атомы Мо Мо Ве Ве. 


°— Координаты атомов были взяты такими же, как в ячейке а«-Мп. В табл.2 приведены 
‘ношения интенсивностей нескольких близких пар линий (расчетные и эксперимен- 
\льные значения). Из этих данных следует, что более вероятным представляется упо- 
/здоченное размещение атомов Ве и Мо. 

(^ ® 

< Институт металлургии им. А. А. Байкова 

Академии наук СССР 


ИЗВЕСТИЯ АКАДЕМИИ НАУК СССР 
Т. ХХШ, № 5 СЕРИЯ ФИЗИЧЕСКАЯ 19 


М. А. КРИВОГЛАЗ иЕ, А. ТИХОНОВА 


ТЕОРИЯ РАССЕЯНИЯ РЕНТГЕНОВЫХ ЛУЧЕЙ И ТЕПЛОВЫХ НЕЙТРОНО! 
НА ФЛУКТУАЦИОННЫХ НЕОДНОРОДНОСТЯХ ТВЕРДЫХ РАСТВОРОВ 


В настоящей работе исследовано, в рамках кинематической теории, рассея 
монохроматических рентгеновых лучей и тепловых нейтронов монокристаллически 
твердыми растворами. Рассматривается диффузное рассеяние статическими неоднор 
ностями, которые создаются, во-первых, различием атомных факторов рассеяния а 
мов разного сорта и, во-вторых, геометрическими искажениями, связанными с раз. 
чием атомных радиусов. Рассматривается также ослабление правильных отражен 
связанное с последней причиной. В отличие от других работ, где правильный у 
геометрических искажений производился только для слабых и идеальных раствор 
в этой работе рассматривается общий случай растворов произвольного состава с п 
извольными значениями параметров дальнего и ближнего порядка. Расчет прове, 
для бинарных [1] и многокомпонентных [2] растворов. При рассмотрении искаже! 
явно принималась во внимание анизотропия кристалла и его атомная структу 
Это (так же, как и учет неидеальности раствора) позволило выявить некоторые эффек 
ускользающие в часто используемой модели изотропного континуума. 

Расчет интенсивности рассеяния произведен при помощи метода флуктуационе 
волн, в котором интенсивность диффузного рассеяния выражается через компоне! 
Фурье флуктуаций состава и параметров порядка. Этот метод обладает преимущест! 
большой простоты расчета. Вероятности флуктуаций, а следовательно, и интенсивно 
рассеяния определяются при помощи термодинамической теории флуктуаций, | 
позволяет выявить существующую тесную связь между интенсивностью диффузн 
рассеяния и термодинамическими характеристиками раствора. 

Для неупорядоченных бинарных растворов замещения типа А—В, в которых 
очень велики искажения решетки и отклонения от правила Вегарда, выражение } 
интенсивности диффузного рассеяния рентгеновых лучей Гу имеет вид: 


ЗА _ ‘Че 2 
-- 2 Е 2 — — ее 
1$ №е` = | Са ВТА — Тв а в: 
здесь М — число атомов в кристалле, е-Ё — множитель, определяющий ослабле1 


интенсивности правильных отражений, связанное со статическими искажениями; 


и | — атомные факторы рассеяния атомов А и В, }— средний атомный фактор р 
сеяния, 41 — разность волновых векторов рассеянной и падающей волн, 4—=91—27] 
где К, — вектор обратной решетки (о. р.), ближайший к вектору 41/2м, са — 9-к 
понента Фурье флуктуаций состава, а, определяется величиной коэффициента п 


порциональности между 4-волной концентрации и 4-волной геометрических ис 
жений, е’ — единичный вектор, направленный параллельно смещениям ато! 


в волне искажений. “а и е легко определить, если известны концентрацион! 


зависимость размеров и формы элементарной ячейки и модули упругости кристал 
причем а, является линейной функцией производных постоянных решетки по ат 


ной концентрации с [1,2]. При малых Ч аз зависит от направления, но не от ве 
чины вектора 4. 


1 
В случае идеальных растворов |с„|?= № < (1 — с) ине зависит от 9. При этом | 


пределение интенсивности рассеяния в пространстве о. р. определяется заключенв 
в скобки множителем формулы (1). При приближении к узлу о. р. (4 - 0) Т‹ф стреми 


к бесконечности как 4-*. Наличиемножителя (Чте.)? при 4? приводит к тому, что к 


вые изодиффузного рассеяния в сечении 0. р. плоскостью, проходящей через уз 
имеют лемнискатоподобную форму, в соответствии с результатом Хуаня [3], полуз 
ным для упругой модели (удвоенное произведение в (1) дает антисимметричное слё 
емое, пропорциональное 91). Учет анизотропии в формуле (1) приводит к некотори 
изменению формы кривых, а также к различию их формы в окрестностях разных 
лов о. р. Более существенно, качественным образом, может измениться распределе 
интенсивности рассеяния при учете слагаемых, которые дают кривые, имеющие ова 
ную форму. Эти слагаемые, не учтенные в (1), могут появляться в трех случаях: 4): 


] Рассеяние рентгеновых лучей и тепловых нейтронов в твердых растворах 653 


ЕЕ о 
'чете флуктуаций параметров корреляции в растворах, где велики отклонения 
т правила Вегарда; 2) в случае очень сильно искаженной решетки (кристаллы, подверг- 
гутые облучению быстрыми частицами, стареющие сплавы на начальных стадиях ста- 
›ения); 3) в случае сплавов внедрения кривые изодиффузного рассеяния имеют оваль- 
ую форму вблизи узлово. р., если внедренные атомы находятся в несимметричных 
неждуузлиях нескольких сортов. Так, например, в случае внедренных атомов в октаэд- 
зических порах объемноцентрированной кубической рететки вблизи узла (110) о. р. 
'зодиффузные кривые имеют овальную форму, но вблизи узла (100)— лемнискатоподоб- 
гую. Внедренные атомы в октаэдрических порах гранецентрированной кубической ре- 
петки дают лемнискатоподобные кривые, а в тетраэдрических порах вблизи узла 
100) — овальные. 

В случае неидеальных неупорядоченных растворов можно воспользоваться 


вумя типами выражений для (са). Можно представить (са, а следовательно, и 1% 


=> = 
ак функцию с и параметров корреляции (р) (р — вектор решетки). Такое выра- 
= 


кение особенно удобно для определения = (2) по экспериментально найденному рас- 
пределению интенсивности фона Г, при помощи преобразования Фурье: 


у —2 
Тфе / 


- ДА — Че > 
с®) = = 44-9 еиожЕтя с05 4 2: (2) 


здесь ЛА — объем элементарной ячейки; при интегрировании 4/2 пробегает значе- 
ЕН = Че 
зия, лежащие в одной из ячеек о. р. Отметим, что наличие слагаемого о ‚ учи- 
] > 
гывающего искажения, может заметно изменить численные значения = (5), найден- 
вые без внесения поправки на геометрические искажения. 
и > > 
Упомянутая форма записи (с)? через =(2) удобна для определения =(р) из 


ентгенографических (или нейтронографических) данных, но не удобна для вычис- 
— 
пения / ф’ так как = (2) не могут быть с достаточной точностью определены из неза- 


висимых экспериментов. Поэтому для определения Г добнее выразить (с)? при 
р № р ф У р а’ ПР 


помощи термодинамической теории флуктуаций через термодинамические функ- 
ции. В результате при малых 4, т. е. в окрестностях узлов о. р., выражение для 
[$ примет вид: 


ва | а 6 


ь о—лА отбоя + ва? \ А/В д 


где ф — термодинамический потенциал единицы объема и В по порядку величины 


равно ТА. Поскольку 0д2$/0с? выражается через производную химического 


потенциала по с, а а, может быть определено по данным о концентрационной 
зависимости размеров и формы ячейки и о модулях упругости, /% при малых 9 


можно вычислить, используя лишь данные полученные из независимых экспери- 
ментов, и не вводя какие-либо «подгоночные» теоретические параметры. Это дает 
возможность провести количественное сравнение теории с опытом. Вычисленное 
таким образом распределение интенсивности диффузного рассеяния раствором СизАа 
хорошо согласуется с экспериментальным распределением, полученным Бори [4]. 


Если 4 не мало, то макроскопическая формула для (с), при помощи которой 
получено выражение (3), становится неприменимой. В этом случае необходимо явно 
Учитывать атомную структуру кристалла и для определения (са)? необходимо поль- 
зоваться какой-либо упрощенной моделью раствора. В частности, вобычной модели пар- 
ного взаимодействия (с„)” оказывается выраженной через энергии упорядочения для 
разных координационных сфер %;. Полученные формулы дают возможность при 
помощи преобразования Фурье определять по экспериментальным данным для Гу 
непосредственно энергии №; для разных координационных сфер (так же как упо- 
мянутые выше формулы давали возможность определять ® (2)). Эти формулы позво- 
ляют определять / как функцию температуры, состава и и; при любых 41. При 

чете взаимодействия только в первой координационной сфере можно найти, что 
и распадающихся растворов (№ <.0) интенсивность фона при установлении ближ- 


него порядка сгущается вблизи структурных отражений, а для упорядочивающихся 
астворов (№ >> 0) Г, возрастает вблизи точек пространства о. р., которые соответ- 


мвуют сверхструктурным отражениям, появляющимся после упорядочения. 
Формула (3) позволяет исследовать интересные особенности диффузного рассея- 
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ния, которые должны иметь место вблизи критической точки распада. Как известно 
в самой критической точке 0/06? = 0. Поскольку В4° при малых 49 мало, эт 
означает, что вблизи критической точки в окрестности узлов о. р. интенсивносте 
диффузного рассеяния резко возрастает. Если геометрические искажения отсут 
ствуют (а, =0), то форма кривой зависимости Гу от 49 определяется множителеь 
(92Ф/дс? + В4?)-* в формуле (3), и кривая имеет колоколообразную форму. При 
приближении к критической точке, когда 09/06? >0, полуширина кривой умень 
шается, а максимум возрастает. Учет искажений приводит к тому, что при малых ‹ 
преобладает слагаемое в /‹. пропорциональное 4”, причем коэффициент при этоз 


слагаемом бесконечно возрастает при стремлении к критической температуре Тк 
Температурная кривая для раствора критического состава при заданном 4 испы 
тывает излом в точке максимума при Т =Т,. При этом, чем меньше 4, тем боле 


высокий пик имеет 1$. 


Для случая растворов, находящихся в упорядоченном состоянии, также был 
получена формула, выражающая /‹, через концентрацию, параметры дальнего порядк 
и параметры корреляции. В частности, выражение для интенсивности фона, связан 
ного с геометрическими искажениями, вблизи узлов о. р. имеет такой же вид, каки | 
случае неупорядоченных растворов, за исключением того, что средний атомный фак 


тор } заменяется структурным множителем ]:, соответствующим рассматриваемом 
отражению. Для сверхструктурных отражений /, пропорционально степепи дальнег 


порядка 1, вследствие чего вблизи сверхструктурных отражений интенсивность связан 
ного с искажениями фона, так же, как и интенсивность правильных сверхструктурны;: 
отражений, пропорциональна 7)? и исчезает выше температуры перехода. В этом слу 
чае, однако ‚ остается интенсивный фон, связанный с различием атомных факторов рас 
сеяния. Более детальное исследование интенсивности рассеяния проведено для почт 
полностью упорядоченных растворов и растворов, находящихся вблизи температур! 
упорядочения. 

Были получены также формулы для величин Г,, определяющих ослабление интен 
сивности правильных отражений, связанное со статическими искажениями. Прибли 
женно Г, является линейной функцией произведения с (1—с) и параметров корреляци: 


ее. 
(г), причем типичным должно быть уменьшение Г, при установлении порядка 
характерного для упорядочивающихся растворов, и увеличение Г, при установле 
нии порядка, характерного для распадающихся растворов. Особенно заметно должн 
возрастать Г, вблизи критической точки распада, так в этом случае 


Г, — (03$ | де)—\*№. 


Для упорядоченных растворов необходимо вводить различные факторы ослаблени 
амплитуды для узлов разного сорта. Кроме того, в случае сильных отклонений от пр. 
вила Вегарда и при наличии большого ближнего порядка в растворах с сильно 07" 
личающимися ]) и /; необходимо вводить разные факторы ослабления для атомо 
каждого сорта. 

Заметим, что приведенные результаты относятся как к рассеянию рентгеновы 
лучей, так и к рассеянию тепловых нейтронов. 
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ОСОБЕННОСТИ ТОНКОЙ СТРУКТУРЫ НЕКОТОРЫХ СПЛАВОВ С АНОМАЛИЕЙ 
ЭЛЕКТРОПРОВОДНОСТИ 


В железо-алюминиевых сплавах, содержащих от 3 до 10% ес А1, наблюдалось 


образование К-состояния, т. е. аномальное повышение электросопротивления при от- 
пуске закаленных и деформированных сплавов [1]. Структура этих сплавов представ- 
ляет собой однофазный твердый раствор с объемноцентрированной кубической решет- 
кой. Начиная с 10 4% А] и выше, отожженные сплавы имеют упорядоченную струк- 


туру ГезА1. 

В настоящей работе сделана попытка при помощи наиболее чувствительных мето- 
| дов рентгеноструктурного анализа — изучения монокристаллов сплавов — обнару- 
жить перераспределение атомов в неупорядоченном твердом растворе, приводящее 
к образованию К-состояния. , 


Рис: 1 Рис. 2 


Л > © 
Рис. 1. Рентгенограммы сплавов с 12% „„‹А1(излучение К „Мо) после закалкис 900 


Рис. 2. Рентгенограмма диффузного рассеяния © монокристалла сплава с 
8% весА1, отпущенного при 300° в течение 20 час (излучение К„ Мо) 


Для изучения были выбраны сплавы следующих трех составов: 1) сплав с 10 % ес 
' А], лежащий вблизи границы между упо рядоченным (ЕезА1) и неупорядоченным тверды- 
| ми растворами; в этом сплаве наблюдается максимальный эффект увеличения электро- 
| сопротивления при отпуске; 2) однофазные неупорядоченные сплавы © они 
би Же АГ; 3) упорядочивающийся сплав © 12 % вес А1, изучавшийся для сравнения. 
Рентгенограммы колебаний и рентгенограммы диффузного рассеяния мере ты 
| на монохроматическом излучении К. Мо. На рентгенограммах сплавов с содержание 
10 и 12 % А|, закаленных с 900° (рис. 1), наблюдались сильно размытые а 
‚ ные отражения (111) и (200). Это свидетельствует о том, что твердый я уже я ы 
закалки не является гомогенным. По-видимому, сплав представляет с000и тер 
` ченную матрицу со статистически распределенными в ней малыми упорядоченн 
областями со структурой ГезА1. 
Вторым возможным объяснением присутствия на рентгенограммах иирееорка 
' сплавов размытых сверхструктурных отражении является у ри в ре 
закалки мелкодоменной структуры. После отпуска при 300° в а": час на ре ны 
‹ граммах колебаний сверхструктурные отражения наблюдались под большими у ие 
(442) — для сплава с 12 % А] и (420) — для сплава с 10 % А]. Области © дальним поряд 
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ком (расположенные в неупорядоченной матрице или образующие доменную структуру) 
растут в процессе отпуска при 300°. Однако даже после длительного отпуска сверхструк- 
турные отражения не становятся четкими. Пс ширине сверхетруктурных отражений 
был оценен размер областей с дальним порядком, который оказался равным примерно 
500 А для сплава с 12 % А! и 100 А для сплава с 10 % А|1, отпущенных в течение 4 час 
при 300°. При дальнейшем отпуске при 300° в течение 20 и 30 час не происходит роста 
областей с дальним порядком. В сплаве с 12% А| измерялись параметры решетки на 
монокристаллах по основным (620) и сверхструктурным (442) отражениям. Параметр 
решетки областей со сверхструктурой в пределах ошибки измерения не отличался от 
среднего параметра решетки твердого раствора, измеренного по основным отражениям. 
На основании этих данных можно сделать вывод, что в сплавах с 10 и 12 % А] при от- 
пуске устанавливается доменная структура упорядочения. 

Сплавы с содержанием алюминия 6 и 8 % изучались также после закалки с 900° 
и отпуска при 300° в течение 30 час. Нарентгенограммах диффузного рассеяния, снятых 
на монохроматическом излучении К. Мо (рис. 2), были обнаружены диффузные макси- 


мумы в местах сверхструктурных отражений. Это свидетельствует о существовании 
ближнего порядка в расположении атомов типа КезА1, причем степень ближнего поряд- 
ка возрастает при отпуске закаленных сплавов. 

Для сплава с 8 % А! проводилась съемка рентгенограмм диффузного рассеяния при 
температуре 80°К. Были обнаружены диффузные максимумы интенсивности, прохо- 
дящие через основные узлы обратной решетки твердого раствора, интенсивность ко- 
торых не зависит от температуры. Структура исследованных сплавов с малым содер- 
жанием алюминия, по-видимому, представляет собой неупорядоченный твердый раствор 
с малыми упорядоченными областями, обогащенными алюминием. 

Сопоставление данных, полученных по структуре сплавов Ее-А1, с данными по 
изменению электросопротивления [1] позволяет сделать некоторые выводы о причинах 
аномального изменения электросопротивления в этих сплавах. 

В сплаве с 10 % зе А|, отпущенном при 300°, образуется доменная структура упо- 


рядочения с размерами доменов порядка 100 А. Повышение электросопротивления 
в этом случае можно объяснить увеличением рассеяния электронов на границах до- 
менов, когда размеры доменов становятся сравнимыми с длиной волны электронов. 
В сплавах с содержанием алюминия 6 и8 % изменение электросопротивления, по-ви- 
димому, связано с образованием описанной выше неоднородной структуры. 
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С. С. ГОРЕЛИК 


ОБ ИСТИННОЙ ТЕМЦЕРАТУРЕ НАЧАЛА РЕКРИСТАЛЛИЗАЦИИ 
ПЕРЕСЫЩЕННЫХ ТВЕРДЫХ РАСТВОРОВ 


Ранее было показано [1, 2], что пересыщенные твердые растворы (стареющие 
сплавы) обладают значительно более высоким температурным уровнем рекристалли- 
зации, чем граничащие с ними однофазные сплавы предельной концентрации. 
Следует отметить, что при этом речь идет о температурах начала рекристаллиза- 
ции (#,.р), выявляемых обычными рентгеновскими методами, регистрирующими 


появление в структуре неискаженных зерен размером более 1 щ. 

Выяснение причин высоких значений 1, стареющих сплавов имеет важное 
значение для теории легирования. Наиболее вероятной является одна из следую- 
щих двух причин. 

1. Процесс распада пересыщенного деформированного твердого раствора, 
идущий при его нагреве, вызывает диффузионную релаксацию деформированных 
напряжений и тем самым повышает &, } [1]. В этом случае &, › стареющих спла- 


вов, выявляемая обычными методами, является, по существу, истинной # как 


н. р’ 
и в случае однофазных сплавов. } 

2. При нагреве пересыщенного деформированного твердого раствора идут два 
противоположных по действию процесса: разупрочнение за счет отдыха и рекристал- 
лизации и упрочнение за счет старения. Выделения второй фазы при этом блокируют 
зародыши рекристаллизации и препятствуют их росту. Кроме того, эти выделения 
могут вызвать фазовый наклеп и упругие искажения в решетке зародышей за счет раз- 
ности удельных объемов выделений и матрицы. Оба явления вызывают такое изменение 
рентгеновской картины, микроструктуры и физико-механических свойств, кото- 
рое вуалирует начальную стадию рекристаллизации и мешает ее выявлению обыч- 


ными методами [2,3]. Если это так, то высокий уровень рекристаллизации старею- 


щих сплавов является кажущимся и истинное начало рекристаллизации происхо- 
дит при температурах, значительно более низких, чем выявляемые обычными 
методами. 

Для проверки этих предположений были исследованы сплавы на основе меди, 
келеза и никеля*, характеристики которых приведены в таблице. Сплавы деформиро- 
вались на 50—70 % и отжигались при разных температурах в течение 1 часа. 


Характеристики исследованных сплавов 


Система Состав Характеристика сплава б.р, С° т р 
пл 
0,54 Жвес Однофазный 425 0,52 
Си — Ве Бе { 2,3 \вес Стареющий 500 0,68 
Г 2,1 %ат Однофазный 300 0,45 
Си — 51 5Й 1 3'8 Мат Стареющий 300 0’5 
с №; 10—80—10 %вес Однофазный 500 0,48 
о 50—20—30 %вес Стареющий 800 0,75 
0,7 фат Однофазный 640 0,51 
Фог-; У У { 2,7 %ат Стареющий 900 0,66 
№ @ Ст 20 %вес Однофазный 600 О, 52 
| Сг 20 %вес 
№1 — Ст — А1--Т Т1 2,5 \вес Стареющий 900 10,68—0,7 
А1 2,0 %вес 


* В экспериментальной части исследования принимали участие инж. В. М. Буб- 
и И. П. Кушнир. 
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Данные таблицы подтверждают, что &,, стареющих сплавов, выявляемая обычными 


методами, значительно (в ряде случаев на 200—300°) выше, чем у однофазных сплавов 
предельной концентрации. 
Для проверки первого из приведенных предположений был поставлен следующий 
эксперимент. 
Часть образцов сплава № -|- 20 % „ес Сг после деформации на 40 % была обработана 


на максимум К-состояния (5 час при 425°), которое, как известно, представляет собой 
диффузионный процесс образования атомных сегрегаций в решетке твердого раствора 
[4]. Образование К-состояния проверялось по электросопротивлению. После этого 
образцы, обработанные на К-состояние, и образцы, непосредственно деформирован- 
ные, нагревались для определения (,.р. 


Разница в н.р ДлЯ обеих групп образцов оказалась равной 10—15°. Так, для 


т = 15 мин образцы, непосредственно деформированные, рекристаллизовались при 690°, 
а обработанные на К-состояние — при 700°. Длят=30 мин, соответственно, 675 и 690° 
и т. д. Таким образом, повышение &,.„ за счет диффузионной релаксации напряжений 


действительно имеет место, но оно крайне мало по своей величине и никак не может быть 
причиной такого резкого повышения температуры рекристаллизации, какое обнаружено 
при переходе от однофазных к стареющим сплавам. 

Для проверки второго предположения было применено несколько обычных, пря- 
мых и косвенных, рентгеновских и металлографических методов определения. 

А. Метод изучения и сопоставления изменений тонкой 
структуры (микронапряжений и блоков мозаичной структуры) при нагреве 
деформированных стареющих и однофазных, а также недеформированных состарен- 
ных сплавов. Этот метод позволил ориентировочно ‘установить температуру, при 
которой снимаются все следы деформационных искажений, т. е. примерную [;,. 5 


Б. Метод микропучка, т. е. пучка рентгеновых лучей малого диаметра 
(0,1 вместо 0,8—1,0 мм при обычных методах съемки). Применение этого метода 
увеличивает разрешающую способность и повышает вероятность того, что рефлексы 
от зародышей рекристаллизации не будут накладываться друг на друга и сливать- 
ся. Оказалось, что в случае стареющих сплавов, когда возникает большое число 
зародышей, которые не могут расти из-за сдерживающего влияния второй фазы, 
применение микропучка позволяет резко снизить выявляемую &, . В то же время 
для однофазных сплавов значения &, г, выявляемые обычным рентгеновским пучком 
и микропучком, практически совпадают. 

В. Метод анализа рассеяния текстуры. При использовании этого 
метода на ряде сплавов (Са-Ве и др.) оказалось что при нагреве на температуру, 
меньшую #, р, выявляемой обычными методами, текстурные максимумы становятся 
несколько более размытыми вдоль линии рентгенограммы, чем в деформированном 
состоянии; такое изменение рассеяния может иметь место только в результате 
рекристаллизации и может служить ее косвенным подтверждением. 

На сплавах Си-Ве и Ее-\ было установлено, что истинная #„ „ стареющих 
сплавов значительно ниже &, „, выявляемой обычными методами. В отдельных 
случаях, например для сплава Ее -|- 2,7%..‚У, истинная температура образования 
зародышей рекристаллизации даже ниже &, -] однофазного сплава Ее-\ предельной 
концентрации. Для стареющего сплава &, т, выявляемая обычными методами, ока- 
залась температурой, соответствующей началу интенсивной коагуляции второй 
фазы и росту зародышей рекристаллизации. 

Установлено также, что рекристаллизация не идет в состоянии пересыщения 
твердого раствора. Начало истинной рекристаллизации идет одновременно с распа- 
дом деформированного пересыщенного твердого раствора. Это было показано на 
сплаве Си -|- 3,8%. 5п, характеризующемся очень малой скоростью распада и большой 
разницей в атомных радиусах компонентов, облегчающей определение начала рас- 
пада по изменению периода решетки раствора. 

На сплавах типа нимоник и кунико, где распад на ранних стадиях идет с 
сохранением когерентной связи между решетками матрицы и выделяющейся фазы, 
было установлено, что рекристаллизация совпадает с периодом нарушения коге- 
рентной связи и не идет до этого нарушения. Таким образом, истинное начало 
рекристаллизации матрицы пересыщенного деформированного твердого раствора 
идет параллельно с некогерентным распадом этого раствора. 

В связи с этим в сплавах, где вторая фаза некогерентна матрице уже на ран- 
них стадиях распада, истинная 1, р может быть даже ниже &, „ граничного одно- 
фазного сплава предельной концентрации, как это установлено для сплава 
Ке - 2,7% ат №". Если же распад идет с сохранением когерентности, то истинная ри 


может быть заметно выше соответствующей а р однофазного сплава предельной 
концентрации, как для сплавов нимоник и кунико. 


Полученные результаты могут быть обоснованы в первом приближении следую 
образом. Общеизвестна роль работы, которую необходимо затратить на образов 


0б истинной температуре начала рекристаллизации 


верхности раздела фаз в работе образования равновесных зародышей при любом фа- 
вом превращении. Тем более велика эта роль в процессе рекристаллизации, когда 
вращение не стимулируется разностью свободных энергий деформированной и но- 
вой фаз. В этом случае создание поверхности раздела при некогерентном распаде не 
может не привести к одновременному образованию зародышей рекристаллизации. 
Менее категоричным является вывод о том, что рекристаллизация невозможна 
ЦО начала распада. Если абсолютная величина работы образования равновесного заро- 
цыша второй фазы очень велика, а само образование его связано с диффузией большого 
Числа атомов на большие расстояния, то не исключено, что рекристаллизация сможет 
начаться до распада. Однако такие случаи не могут быть частыми. 


Московский институт стали 


Цитированная литература 


| Иверонова В. И., Применение рентгеновых лучей к исследованию материа- 
лов. — Машгиз, 1949. 

2. ГореликСс. С., Научн. докл. Высшей школы. Металлургия, № 1, 1958. 

Горелик С. С., Изв. АН СССР. Сер. физ., 20, 6 (1956). 


№Вань Жунь Лившиц ВБ. Г., Научн. докл. Высшей школы. Металлургия, 
№ 1, 1958. ь 


Кий 


= 


—= 


+ 


зе = 


- 


ево, 
чай 


ИЗВЕСТИЯ АКАДЕМИИ НАУК СССР 
Т. ХХШ, №5 СЕРИЯ ФИЗИЧЕСКАЯ 193 


И. Б. БОРОВСКИЙ и К. П. ГУРОВ 


ОБ ОЦЕНКЕ ВЛИЯНИЯ ПРИМЕСЕЙ НА РЕНТГЕНОВСКИЕ ЭМИССИОННЫЕ 
СПЕКТРЫ РАЗБАВЛЕННЫХ ТВЕРДЫХ РАСТВОРОВ НА ОСНОВЕ 
ПЕРЕХОДНЫХ МЕТАЛЛОВ 


Настоящая статья посвящена методике оценки влияния примесей на эмиссионнЕ 
рентгеновские спектры разбавленных твердых растворов на основе переходных мета 
лов. Применимость предлагаемого метода иллюстрируется на примере спектра ЕЁ 
Предлагаемый метод оценки базируется на развитых нами модельных представлени; 
о физическом характере влияния примесей [1, 2]. Кратко эти представления сводят 
к следующему. 

Примесь замещения (или внедрения), попадая в металл, теряет свои внешн: 
(валентные ) электроны, которые обобществляются в полосе проводимости энергет 
ческого электронного спектра металла основы. Образующийся положительный зар; 
у иона примеси может быть как больше, так и меньше положительного заряда остал 
ных атомных остовов, т. е. примесь в металле может обладать положительным или отр 
цательным избыточным зарядом. Возмущающий потенциал этого избыточного заря) 
оказывается конечного радиуса действия благодаря экранирующему влиянию электр 
нов проводимости. Область эффективного действия возмущающего потенциала охв 
тывает несколько координационных сфер вокруг каждого атома примеси. Возника! 
щее поляризационное взаимодействие приводит к деформации электронных оболоч: 
атомных остовов металла основы. В переходных металлах последний эффект затраг 
вает также дефектную (не полностью заостренную) 4- или }-оболочку. Поскольку с00 
ветствующая полоса энергии перекрывается с полосой проводимости, происходит выра 
нивание энергий электронов по уровню Ферми, т.е. в локальной области около приме. 
происходит перетекание электронов из дефектной оболочки в полосу проводимос’ 
(или обратно — в зависимости от знака избыточного заряда примеси). Таким образо: 
в окрестности примеси меняется эффективная зарядность атомных остовов метала 
основы, что можно рассматривать как появление у этих атомных остовов индуцирова: 
ных избыточных зарядов. Последние всегда противоположны по знаку избыточном 
заряду основной примеси. Следовательно, между основной примесью и окружающим 
ее атомными остовами возникает дополнительная (полярная) связь. Появляются сво 
образные «атомные» блоки упрочнения. Блоки сохраняются до тех пор, пока возро 
шая концентрация примесей не приводит к сильному взаимодействию их межд 
собой. 

Таким образом, основой развиваемых представлений является предположение о л‹ 
кальной (в пространстве) деформации электронного спектра системы, что должно най1 
свое отражение (как усредненный эффект) и в рентгеноспектральных данных. Одна 
это предположение требует специального теоретического обоснования. Такое обоснов: 
ние было дано в отдельной работе [3]. Главные результаты этой работы следующи: 

Как известно, одноэлектронный энергетический спектр идеального кристалл 
в адиабатическом приближении и без учета взаимодействия электронов можн 
представить в следующем виде: 


Ев, 8 = \ ф". к (г) НФа, к (г) ат, ( 


где Н — гамильтони ан системы, ф, ‚ (г) — соответствующее решение уравнени 


Шредингера (функция Блоха), п — «номер» полосы энергии, К — «волновой вектор 
квазиуровня в полосе. Если допустимо разложение функций Блоха по соответ 
ствующим атомным функциям, локализованным в узлах кристаллической решетки 


М » 
=... -. . * 
Чи, к (г) =№—^ У, ехр (ЕКВ; — м, к), ®—В,) (: 
1=1 
(явный вид разложения определяется условиями ортонормированности волновы? 


функций и трансляционными свойствами функций Блоха; здесь М — число узло! 
решетки, В; — радиус-вектор /-го узла, 7„ к — фаза), то энергию любого квази 
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° уровня соответствующей полосы можно представить в виде 


и М 
| 1 
Я. к = м о Як (3) 
= 
где 
} М 
Вы |9, И, 05 + У} окрек(в,— В 97, И, = 
. ы 51 
(8=7) 


Фп, ; = Фи. (г— Ву. 


Формулу (3) можно интерпретировать как усреднение величины Ё„ ; ; по всем 
узлам кристаллической решетки. Поскольку величина Е, к, ; Имеет размерность 
энергии, физически это означает, что в рамках введенных допущений величину 
‘энергии квазиуровня полосы одноэлектронного спектра системы можно рассматри- 
вать как результат усреднения по всем узлам решетки соответствующих уровней 
энергии электронов, сильно связанных в узлах. 

Для чистого металла эта интерпретация тривиальна, но ее можно распростра- 
нить на случай системы с локальным возмущающим потенциалом И’ (г—В.„). Реше- 


ние соответствующего уравнения Шредингера в этом случае можно представить 
в виде 


М 
= УХ сакль нь У сркние У М Яехр (ЖВ; — Тик )Фи,р, (5) 
(т’,К/) (п’К’) 1—1 


причем разложение по блоховским состояниям ограничено только состояниями, 
соответствующими внутренним оболочкам; вклад состояний полосы проводимости 
частично учитывается в «обрезанной» заэкранированной форме потенциала И” (г). 
Спектр энергии системы тогда имеет вид 


Е,к= \ Ч" КНУ, кт = \ Ч" кН кат — -\ Ч" ХИ’Ч, кат, (6) 


где Но — гамильтониан невозмущенной системы, е — абсолютная величина заряда 
‘электрона. Смещение квазиуровня энергетического спектра системы представляется, 
следовательно, в форме (после усреднения по всем возможным положениям примеси) 


М 
а 1 
АЕ, к =. м} АЕ, к, у, (7) 
= 
где 
М 
* ы . * 
Аб. = —е ) Фи, ИФ за 6 м ехр {К (В, — В,)} \ Фи, Фи, 44 — 
8=1 
(8+2) 
ель | 9, Ти 8 —е У >» рик, — Вр} |9, кат @) 
^ ’ —=1 
(т п) (п’+ п) (8+3) 


ь бл, к; п’, кеХр (и, к) 
и Сп, к; п, к 6ХР (и, к) - 


у. Величину АЁ„ к; также можно интерпретировать как результат усреднения по 


_ всем узлам решетки локального смещения соответствующих уровней энергетического 
спектра электронов, сильно связанных в узлах. 
ыы Таким образом, представление о локальной (в пространстве) деформации одно- 
электронного энергетического спектра системы допустимо для тех полос энергетиче - 
_ ского спектра, длякоторых пригодно приближение сильной связи. Это представление, 
следовательно, применимо для всех электронов атомного остова, включая и электроны 
дефектной оболочки. Применение же этого представления к электронам проводимости 
иводит к значительным погрешностям в результатах. 
На основе развитых модельных представлений [1] имеется возможность составить 
рмулы для приближенной оценки изменения эффективной зарядности атомных осто- 
в в металле основы в зависимости от концентрации примеси. После соответствующего 
реднения при помощи закона Мозли оказывается возможным ориентировочно оце- 
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нить величину смещения эмиссионных линий в разбавленных твердых растворах по 
сравнению с их положениями в чистых металлах. Рассмотрим метод проведения таких 


оценок. 
Будем для определенности оценивать влияние примесей на рентгеновский спектр 


«-железа. Тогда изменение эффективной зарядности атомных остовов происходит за 
счет локальной деформации 34-полосы. Оценкувеличин АЁ,„, ;; ; можно дать в приближе- 
нии «жесткой полосы» [4]. Для этого рассмотрим формулу (8). Экранирующее действие 
45-электронов проводимости таково, что в области, где отлична от нуля атомная функ- 
ция Ф„ (г — В.) (В; == В,), потенциал И’(г — В,) мало меняется. Тогда в формуле 
(8) его можно вынести за знаки интегралов, так что после отбрасывания поправочных 
множителей получим: 


АЕ, к = —е' (В, — вы 


или 
АВ (®) = И Во) .| (9) 


Приближение жесткой полосы означает в нашей схеме одинаковое смешение всех 
квазиуровней одной полосы в данной пространственной точке. 

При малых концентрациях примеси положение уровня Ферми можно считать не- 
изменным. Тогда изменение зарядности атомных остовов определится изменением числа 
34-электронов в области, где эффективен возмущающий потенциал примеси, в резуль- 
тате изменения числа квазиуровней под уровнем Ферми в 34-полосе и соответствующей 
перетечки 45-электронов в 34-полосу (или обратно, что определяется знаком избыточ- 
ного заряда примеси). Таким образом, суммарное изменение зарядности в блоке равно 


г | [рза(т, Ев) — 60а (г, Ев] @*, (10) 
Убл 
где ©за (г, Ер), 29а (г, Ер) — плотности 34-электронов в возмущенной системе и в 
чистом металле (Е, — энергия уровня Ферми); интегрирование проводится по о0бъ- 
ему блока. По нашей схеме, в приближении жесткой полосы имеем 


Га \ 


за 
раз (г, Е т) = 60, (г, Е, + АЕ) = 60. (г, В+ ДЕ (9 (41) 
за Е) = Рза (Г, Ер в) = Рза (г, Вр) Е\ 9Е` Ев 
Учитывая, что 
Ер 
рза (®, Ев) = \ пза (Е) | Фа (Е) РаЕ, (12) 


0 
где п.а (Е) — плотности уровней в 3З4-полосе, имеем: 


} гы — 2141 = и. (Е 5) | АБу | за Рак. (13) 

Убл Убл 
Теперь необходимо задаться явным видом возмущающего потенциала И” (г — В,). 
Примем для него форму, предложенную Моттом [5] (уточнение формы см. в работе 


[6]) на основе анализа опытных данных по остаточному сопротивлению в разбавлен- 
ных твердых растворах: 


ИГ) = о бЕВь Ч (14) 


(2е — величина избыточного заряда примеси). 

В силу экспоненциального уменьшения возмущающего потенциала с расстоянием 
для предварительных ориентировочных расчетов можно ограничиться определением 
величины дополнительного (индуцированного) заряда только в узком уно. 
слое, содержащем атомные остовы первой координационной сферы вокруг примеси 
(а остальной индуцированной в блоке зарядностью пренебречь). 

Если рассматривать оптимальную концентрацию примесей, при которой примеси 
еще не взаимодействуют, но блоки образуют «плотную упаковку», то для оценки из- 
менения зарядности в среднем на атом системы необходимо просто полученную вели- 
чину изменения зарядности в сферическом слое разделить на число атомов в блоке. 
В результате имеем: 

\ за 


лой 


" ето, (Е) |1; 
[-— ей" (г)] 41| = ат 3 (Вх) \ Фза ал, (15) 
бл слой | 


е 
Пе па (Ев) а 


где 2’е — средняя индуцированная избыточная зарядность на один атомный остов. 
металла основы, №, — число атомных остовов в блоке, А, — радиус первой коор- 


. 
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инационной сферы вокруг примеси (для @а-железа В, = 2,47.10-8 см); интеграл 
{ерется по сферическому слою, причем приближенно можно положить 


2 Мк 
| Фза ат = у, (16) 
слой 
те № — число атомных остовов на первой координационной сфере (для а-железа 
| = 8). 
° Величина №. определяется по следующей формуле: 


4 3 
3 эфф . 
М сл ЕК (17) 


це А.фф — эффективный радиус действия избыточного заряда примеси, а — постоян- 
ая кубической решетки (для я-железа а = 2,86.10-8 см), х — число атомов на одну 
пементарную ячейку (для а-железа 2 =2). 
°® Плотность уровней в 34-полосе около уровня Ферми можно взять из имеющих- 
1 литературных данных. Для @-железа ее можно взять из таблиц Ландольта — 
ернштейна. При этом следует учитывать различие в нормировке плотностей уров- 
ей в таблицах и в нашей схеме. В таблицах плотность уровней нормирована на 
цин атом. В частности, 

р Е р 

олБ ть 

\ па аЕ = Ма, (18) 
и 0 
це Ма — число З4-электронов на один атом в чистом железе. В нашей же схеме, 
‘учетом нормировки на единицу блоховских функций, имеем: 


Ев 
} поаЕ = Мым, (19) 
0 
ак как 
ЕЕ Ев 
Мам = | обат = | | п (Е) | фа РазаЕ = | пла. (20) 
у уо о 
— Следовательно, 
Ев) Ма (ЕЬ). (21) 


° Итак, расчетная формула для среднего (на один атомный остов) изменения 
аряда (в единицах заряда электрона), отнесенного к единичному избыточному 
аряду примеси, имеет вид: 
л 
Е Е ето В (Ев) Мн ехр (—48В,.) ыы 
38 Изоф "А 
8 3 а н 


(пя а-железа имеем р (Ер) = 6,8.10" эрг т: 


8 


й, 2’ | _ сопз ехр (— 9-2,47.10-8) 
| о р 
| эфф 
_ Следуя Фриделу [4], примем следующее соотношение между А,фф и 9: 
Вырр 1047". (24) 


Таким образом, для доведения расчетов до конца необходимо уметь определять 
9, или Ну. 

Величина 4 характеризует «быстроту» экранировки электронами проводимости 
случае а-железа — 45-электронами) избыточного заряда примеси. Грубо ориенти- 
чно эту величину можно определить теоретически, применяя приближение 
ткой полосы в модели и свободных электронов, а также эмпирически. 

Формула для 4 в теоретическом способе оценки имеет вид (подробный вывод 
мулы см. нашу работу [7]): 


а= У те, (Ер) [$48 = 2е У =, (Ев) у - (25) 
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Величину по. (Ек) здесь также можно определить из таблиц Ландольт: 
Бернштейна, причем снова надо учитывать соотношение 


(Е Мп ТБ (Е), | 


М 
а= 2е И = (Ев) { 


Отношепие числа атомов в системе к объему системы проще всего определ: 
по формуле 


так что 


п. й ( 


где Идч объем элементарной ячейки (для кубических структур Уз = а3), а 
число атомов на одну элементарную ячейку. Для @-железа, таким образом, име 
ОВ 1 = \а 
(па == 017.10 эрг""): 
д 14:10 См". (. 


т. —8 . 

Итак, имеем оценку (А офф = 1.108 см); 

и 

| в. 
Изложим теперь эмпирический способ оценки 8, 9, 1]. Как было показа 
Миллером [9, 10], на кривых зависимости коэффициента самодиффузии и коэфф 
циента линейного распирения от концентрации примеси в области малых концет] 
ций (порядка 0,1%„т) в случае переходных металлов, имеется резко выражение 
«провал». По нашим представлениям [1, 9], положение (по оси концентраций) мив 
мума этих кривых соответствует оптимальному случаю «плотной упаковки блоко! 


так что нетрудно составить формулу, связывающую это значение концентрац 
примеси с эффективным радиусом действия атома примеси [8]: 


Ат 3 
‘пит — М У) = ' 


оф ( 


(3 


где си — концентрация (в %,„„.) примеси, соответствующая минимуму на кривы 
остальные обозначения были объяснены ранее. Для кубических структур (Уз =@ 
отсюда получаем: 


3 
—1 

В.Ф — а Уметь (3 

Для а-железа, подставляя (по Миллеру) 


22 0 
Ри 0,1 Жат> 
получаем: 


В, фу = 14-10-8 см, (3; 


эф 
9 = 0,7.108 см-т. (34 


Следовательно, этим методом оценки для средней (на атом) индуцированно 
зарядности получаем: 


откуда 


2’ 
—— | = 0,9.10-2. 35 
я ` 


Таким образом, чтобы провести оценочные расчеты изменений длин линии вол 
эмиссионного рентгеновского спектра при помощи нашей схемы, примем дл 
а-железа изменение зарядности (на атом) равным по порядку величины 10-2 & 
Тогда весь расчет проводится при помощи закона Мозли следующим образом. 

Закон Мозли имеет вид: } 


(;)= с0п56 (2 — в)?, ( 


где 7, — абсолютный заряд (в единицах электронного заряда) ядра, с — экрани 
вочная постоянная, причем 


=, В (. 
5 
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е каждое слагаемое означает вклад определенной электронной оболочки в экра- 
овку. 
| Очевидно, 


| А (=) = — с0взё2 (2); — в) Ао (38) 
и 
| Ду| _ 2| До | 

п (39) 


Оценим величину | Дс|. Имеем в общем случае 
Ав = У В,Да, + У в,АВ,. (40) 
5 5 


’° С изменением заряда хотя бы на какой-либо одной электронной оболочке 
Язняются все В,, т. е. ДВ, = Е (А21, Д2.,...) при любом $, причем Р (0, 0,...)=0. 
роме того, очевидно, с изменением знака одного Дл, меняется также знак всех 
В,, т. е. кривые Е(А2,) в точке Да, —=0 имеют точку перегиба. Следовательно, 
ли разложить ДВ, в ряд по степеням Д2 „ ТО ряд начнется с члена, содержаще- 
р (Д2.). Поэтому при Дл, «1 всеми ДВ, можно пренебречь. Наоборот, отбрасывае- 
ые члены становятся доминирующими при Дд, 5 1. 


В рассматриваемой нами схеме меняется заряд только в 34-оболочке, причем 
23а = 10-2 < 1, так что 


Ас — ВаА2 4. (41) 
| Коэффициент Вза определяется по формуле Зоммерфельда [11]: 
“об 
Вза -Е в. , (42) 


це аб — радиус той электронной оболочки, относительно которой исследуется 
кранировка, а, — радиус атома. 

|’ Рассмотрим, например, смещение Кр, -линии железа (15 — Зр-переход). Здесь 
еделяющим (большим по величине) будет аз, Так что необходимо определить 


адиус Зр-оболочки. Эту величину можно взять из таблиц Ландольта — Бернштейна 
пя свободного атома железа (для внутренних оболочек их радиус при переходе 
’металлическое состояние меняется незначительно). Радиус этот равен (с завыше- 
пем) а., == 0,2.10-8 см. Для атомного остова &-железа (металла) из тех же таблиц 


меем а, = 0,4.10-8 см, так что В.д= 10-1, 

ГА а В Теда Ред 20 (43) 
°— Отсюда для относительного смещения К з‚-линии оценочный расчет дает (учи- 
ывая, что у, — сх 20): 

Ду 


У 


2145]. = 10-4. (44) 


и 


у 


япытные данные дают смещение Ду = 0,7 еУ при у= 7.103 еУ, т. е. тот же порядок 
еличины. Я 
7 Институт металлургии Академии наук СССР 
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В. М. ГЕНКИН 


К ОСНОВАМ МЕТОДИКИ РЕНТГЕНОГРАФИЧЕСКОЙ 
И ГАММАГРАФИЧЕСКОЙ ДЕФЕКТОСКОПИИ 


Существенными вопросами методики рентгенографической дефектоскопии явл 
ются: 

1) выбор оптимальной жесткости рентгеновского или 1-излучения при просвеч 
вании; | 

2) определение чувствительности метода; 

3) вычисление толщины дефекта в направлении просвечивания. 

Для этих и ряда других примыкающих к ним вопросов общего удовлетворител 
ного решения до сих пор не было найдено. Это обусловлено тем обстоятельством, ч 
недостаточно учитывались метрологические закономерности. 

В рентгенографической дефектоскопии эти закономерности связаны с характ 
ром выявляемости дефектов в зависимости от степени почернения деталей изобр: 
жения на рентгенограмме. 

Задачей этой работы является определение указанных закономерностей и их х. 
рактеристик, что должно, в конечном итоге, распространить метрологические понят! 
измерительной техники на метод рентгенографической дефектоскопии. 


Основные определения и величины 


1. АР,= Ри.х — Р шиг- Номинальный интервал плотностей фотографическо: 


изображения рентгенограммы *, **, *** представляет собой разность оптически 
плотностей самого темного и самого светлого элементов фотографического изображени. 
выбранная заранее (при составлении методики) как предельная величина для визуал 
ного просмотра почернений рентгенограммы в проходящем свете негатоскопа или дл 
фотометрирования *. 

2. Ай — слой рентгенографического ослабления***, т. е. слой материала, пр. 
ходя сквозь который, рентгеновые лучи ослабляются настолько, что вызываемое им 
почернение фотослоя уменьшается с Р пах до Риш интервала АД... 


Ь : 
в Тр = т приведенный интервал экспозиций***, т. е. интервал экспозиций 
1 


| 
ограниченный на характеристической кривой рентгеновской пленки номинальны 
интервалом плотностей фотографического изображения рентгенограммы. Здесь .: 
и [1 — интенсивности рентгеновского излучения, вызывающие почернения рентгено1 
ской пленки Хиахи Диз ‚, соответственно. 


Связь между рассматриваемыми величинами можно проследить на рис. 1, нак 
тором приведены схема просвечивания и фотометрическая кривая рентгенограмм 
клина. | 

По закону ослабления рентгеновых лучей при прохождении сквозь вещести 


Т1р=ь (И; В— Ай, №) Ай; 


здесь 4(И, й — Др, №) — эффективный линейный коэффициент ослабления немонохром: 

тизированного рентгенова луча как функция напряжения на рентгеновской трубке 

толщины просвечиваемого материала, численно равный среднеарифметической У 
чине истинных линейных коэффициентов ослабления, изменяющихся в интерв 

толщин (й — АЛ, 1); отсюда имеем | 

Гр 

АВ — ль в, ‘ 

АР, | 

где Г. = ры $ ; / — коэффициент контрастности; 2,3— модуль перехода десятичны 


логарифмов в натуральные. 


* В данной статье одной звездочкой * обозначены определенияпо ГОСТ у 2653 
двумя звездочками** — по ГОСТу 3951-47, тремя звездочками*** — новые опре. 
ния, предлагаемые автором. 


Методика рентгенографической и 1-графической дефектоскопии 667 


р т 


} Выражение (1) является основной формулой, так как определяет А 7 в зависимости 
от величины ослабления рентгеновых лучей в просвечиваемом материале и фотогра- 
фического действия ренттеновых лучей на фотоэмульсию. 

Нами было выбрано значение АР, = 2 ед. оптической плотности, БЭшах = 2,5; 
Риш = 0,5, при нулевом отсчете фотометра на вуали рентгенограммы. АА определялось 
путем съемки пологого клина (рис. 1) с последующим фотометрированием рентгено- 
‘грамм на микрофотометре МФ-2. 

На рис. 2 приведен график зависимости Ай от напряженияна рентгеновской трубке 
для просвечивания железа при использовании рентгеновской пленки Ао[а Пито с воль- 


ИНН 


Рис. 1. Схема просвечивания и Рис. 2. График зависимости Ай отнапря- 
° фотометрическая кривая рентге- жения просвечивания 
нограммы 


Браматными усиливающими экранами. Экспозиции просвечивания даны применитель- 
#0 к фокусному расстоянию 700 мм. Работа производилась на рентгеновском аппарате 
«Инкар». Тр вычислялось по формуле 

ь 


. + к 
М» на = (п.— 1) р 
М: — (2) 


т 2 и г 
где М, отношение экспозиций двух  просвечиваний, (› — №1) — приращение 


голщины просвечиваемого слоя при увеличении экспозиции с М1 до М», А ^— усред- 
ченный слой рентгенографического ослабления для толщин 12 и #. 

°— Изменение экспозиции производилось при постоянном режиме работы рентгеновской 
от за счет изменения времени просвечивания. Для Гр в интервале напряжени 
100-200 КУ было получено численное значение, равное 1,6, что соответствует коэф- 
Рициенту контрастности 2,9. 

°— Обратим внимание, что в настоящих измерениях оценка интенсивности рентгенов- 
ких лучей идет в градации чувствительности рентгеновской пленки, чем и объясняет- 
ря постоянство значений Г.,. Величина Д #, определенная опытным просвечиванием, со- 

>— 


цержит зависимость от влияния рассеянного излучения для данных условий рентгено- 
›афирования. 


Некоторые вопросы методики рентгенографического проевечивания 


Назовем оптимальным наименьшее предельное напряжение, дающее наибольший 
‹опустимый (для данной прикладной задачи) контраст рентгенограммы. Рассмотрим 
хемы составлений режимов просвечивания для деталей с неодинаковой толщиной на 
просвечиваемом участке, например для сварных соединений. 
Установим размеры #, по аналогии, как «верхний предел показаний прибора» ** 
ТА А — как область показаний прибора** (рис. 3); при этом напряжение, соответствую- 
щее Д 4 (см. рис. 2), будет для просвечивания данной детали оптимальным. Оптималь- 
ое напряжение устанавливается также с учетом уменьшения толщины материала 
›нтролируемыми дефектами. 
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Если экспозиция, которая при заданном напряжении определяется по формул 
{2) толщиной детали й, будет неприемлемо большой, то просвечивание производите 
при напряжениях выше оптимального, по «правилу возможно мягкого излучения» 
Под чувствительностью метода рентгенографической дефектоскопии следует пс 


7:1 


ДЁ 


По имеющейся зависимости А й (см. рис. 2) можно в рассматриваемом интервале напря 
жений построить график чувствительности метода. 
Для определения протяженности дефекта в направлении просвечивания можно 
учитывая прямолинейность хода фотометрической кривой рентгенограммы клин: 
(см. рис. 1.), написать: 


нимать отношение 


(см. определения чувствительности по ГОСТ 3954-47) 


АР 
0, 
ВЕРЕ 5 деф — О, 
где 5— деталь  почернения*; пре 
АВ 
Рис. 3. Схема определения опти- р ыы ДР 5 
мального режима просвечивания для деф РЫ 


сварных соединений 


Пользуясь интервалом оптических плотностей АД»;, относительно дефекто! 


больших Ай, можно лишь сделать утверждение, что они равны или больше А й. Здес! 
Ай выступает как предел определимости протяженности дефекта в направлении про. 
свечивания. 

Характеристики и задачи методики, связывающие условия рентгенографирования 
с выявляемостью дефектов, находят свое выражение и решение в величинах АД;,Д | 
иГр, которые, следовательно, соответствуют основным определениям в методике рент- 


генографической игаммаграфической дефектоскопии. 
Завод «Красное Сормово» 


зе 


забыть чата 


и А о Ох С к — м ый МЫ. Ей в ИРУ ве 9 АТИ! ^ 
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Журнал экспериментальной и теоретической физики 
Известия Академии наук СССР, серия геофизическая 
Известия Академии наук СССР, серия математическая 
Известия Академии наук СССР, серия. физическая 
Кристаллография 
Математический сборник 
Оптика и спектроскопия 
Приборы и техника эксперимента 
Теория вероятностей и ее пн 
Физика твердого тела 


ЕСТ ССОРОВИЕ 


ХИМИЧЕСКИЕ НАУКИ. 
Высокомолекулярные соединения 
Геохимия 
Журнал аналитической химии 
Журнал научной и прикладной фотографии и кинемато-_ 

графии _ 
Журнал неорганической химии 
ЗКурнал общей химии 
Журнал прикладной химии. 
Журнал физической химии 
Известия Академии наук СССР, 
Отделение химических наук 
Коллоидный журнал 
Радиохимия 
Успехи химии . 
& 2 ТЕХНИЧЕСКИЕ НАУКИ - 
Автоматика и телемеханика 
Известия Академии наук СССР, 
Отделение технических наук. 
Металлургия и топливо, 


Известия Академии наук СССР, 
Отделение технических наук. 
Механика и машиностроение 


Известия Академии наук СССР, 
Отделение технических наук. 
Энергетика и автоматика 


Прикладная математика и механика == \^ 
Радиотехника и электроника 


Подписка принимается в городских отделах ароадьй 
ниях связи, в пупктах подписки и общественными уполном 
фабриках, в научно-иселедовательских институтах, : 
ниях и организациях. | 

Подписка принимается также отделениями и магазинами 
торой Арни по адресу: Ре 

рее а ул. Куйбышева, |. 


